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تشکرات 


إن الشكر و الحمد لله نحمده حمدا كثيرا طيبا مباركا فيه. 

أتقدم بالشكر الجزيل إلى كل من ساهم من قريب أو من بعيد في إنجاز هذه الرسالة» وأخص 
بالذكر الأستاذ مروش عبدالله على إشرافه و تتبعه المستمر طيلة إنجاز هذا البحث و كذا نصائحه و 
إرشاداته القيمة و تشجيعه لنا طيلة مسيرة البحث » كما أشكر فيه حبه للعمل المتفاني و إخلاصه . 
كما أتقدم بشكري الجزيل إلى الأستاذ بلقاسم بوزيدة عيسى على تفضله برئاسة لجنة المناقشة. 
و أتقدم بشكري إلى الأساتذة مسعدي الساسي و محمد توفيق سلطاني و بن عريوة يونس › أعضاء 
لجنة المناقشة » و أشكرهما جزيل الشكر على موافقتهم المشاركة في لجنة المناقشة . 
كما لا يفوتني أن أتقدم بالشكر الجزيل و إن كان هذا لا يكفي إلى الزميل والصديق الأستاذ فوضيل 
سحنون على مساعدته المطلقة و كذا إرشاداته و نصائحه القيمة من أجل إنجاز هذا البحث. 
كما لا يفوتني أيضا أن أتوجه بالشكر الجزيل إلى زميلاي وصديقاي العزيزان الأستاذين بوبكر 
عسعوس و عبد المجيد بوصندل على كل إرشاداتهما و نصائحهما القيمة. 
كما أتقدم بالشكر الجزيل إلى أصدقائي الأساتذة وعلى رأسهم: والي عامر و أحميدة لعطلي و عبد 
المجيد معيرش و بلهوشات حسين و بشيري رابح و مطاطلة عبود و سالمي محمد و تلي العيد و 
رحموني زين العابدين و أحمد سلماني 
كما أتقدم بالشكر الجزيل و إن كان هذا لايكفي إلى الأستاذ: جابالله ياسين من جامعة باتنة» على 
مساعدته المطلقةء و كذا إرشاداته و نصائحه القيمة. 
كما أشكر كل القائمين على مخابر كلية الهندسة بالجامعة الإسلامية العالمية بماليزياء و على رأسهم 


الأستاذ النواري صاحب» على جميع التسهيلات التي قدموها لنا من أجل إنجاز هذا البحث. 
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1.2.1 


1.3.1 
2.3.1 
1291 
2.2.3.1 
3.3.1 
4.3.1 
5.3.1 
6.3.1 
1.6.3.1 
2.6.3.1 
4.1 
1.4.1 
2.4.1 
1.2.4.1 
2.2.4.1 
3.2.41 
5.1 
1.5.1 
1.1.5.1 
219:1 


E O 
عموميات حول المواد الخزفية‎ 
OI تعريف المواد الصلصالية‎ 
A oo المواد الصلصالية الكاولينيتية‎ 
ss Rn التركيب الكيميائي والمعدني‎ 
Osea salmon الكاو لان‎ 
O تعریف‎ 
O O الخصائص الفيز يائية‎ 
O البنية البلورية‎ 
RL DO RR الفراغات‎ 
Ossi SASS shesh خصائص مادة الكاو لان‎ 
O O O الفراة العضوية‎ 
E O DD ay الخصائص الكيميائية‎ 
LO O تحولات الكاولان أثناء المعالجة الحرارية‎ 
os 980°C طبيعة التحولات الملاحظة في درجة الحرارة‎ 
LD الميليت الأولي والثانوي‎ 
ET الميليت‎ 
1 تعریف‎ 
LE O O as الخصائص الفيز يائية‎ 
E البنية البلورية‎ 
O O O خکاتصن امات‎ 
O O O O خصائص الميليت الكيميائية‎ 
yy المخططات البيانية لإتزان الأطوار‎ 
DO الأنظمة الثنائية‎ 
a ۸10-810 النظام‎ 
O A10;-Mg0 النظام‎ 
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O MgO -Si0ر النظام‎ 3.1.5.1 

LG O O O الأنظمة الثلانية‎ 57 
O RR oo Al>0- SiO0» -Mg0 النظام‎ 1.2.5.1 
الفصل الثانى'! طرق تحضير الميليت والتلبيد‎ 

1.11 طرق تحضير الميليت O O O‏ 
1.1.11 تحضير الميليت بطريقة خلط الألو مينا بالكاولينيت Da‏ 
2.1.11 تحضير الميليت بطريقة السيليكا الغروية e‏ 
2.11 التلبيد a‏ 
1.2.11 ا O O‏ 
27 القوى المحركة في التلبيد A‏ 
3.2.11 مراحل التلبيد o A og‏ 
]21 المرحلة الابتدائية O O‏ 

]1 المرحلة المتوسطة OT‏ 

]1 المرحلة النهمائية E O‏ 
4.2.1 آليات التلبيد و انتقال المادة O O‏ 

1 اآلية التلبيد في الحالة الصلبة ODE ORDERS‏ 
]221 آلية التبخر والتكاثف E‏ 
1 _ آليات نقل المادة في الحالة الصلبة E N‏ 
1 آلية الانتشار الشبكي E‏ 
1 آلية الانتشار السطحي O‏ 

E O O O آلية الانتشار الحجمي‎ 1 
e a ay ال الظبيد بو جود طور سائل‎ 21 
E O O O O الفراغات المتبقية‎ 5.2.11 
E RG AD SR العوامل المؤثرة على تنشيط التلبيد‎ 6.2.11 
O O SOA EE OO تلبيد الميليت‎ NNN 
MRR A E طرق تلبید الميليت‎ 21] 
OSS ESS التلبيد بدون إضافات‎ ٧...1] 
O SS SSE OOS تلبيد الميليت بالإضافات‎ 2...1] 
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الفصل الثالث' الطرق التجريبية المتبعة والأجهزة المستعملة 


SE GSS eb المواد الأولية المستعملة‎ 1.111 

OE O OSE O O OOS Sa الكاو لان‎ 1.1. 
SO E O ۸120 أكسيد الألمنيوم المخبري‎ 2.1.111 

3.1.111 أكسيد المغنيزيوم Ss O as ×١g0‏ 
2.111 الطرق المتبعة في التلبيد O‏ 

3.111 صناعة العينات O‏ 

4.11 تلبيد العينات ET‏ 

5.11 قياس الكتلة الحجمية O‏ 

O دراسة البنية المجهرية‎ 6. 1II 
Sees maa a مقاومة الضغط‎ 7.11 
ee a O ae اختبار الانحناء ذو ثلاث نقاط‎ 8. III 

O O قياس الصلادة المجهرية‎ 9. 1II 
o قياس معامل التمدد الحراري الطولي‎ 10. III 
SO أهم الأجهزة المستعملة‎ 11. III 
الفصل الرابع: النتائج التجريبية ومناقشتها‎ 

المحور الأول 

1.1۷ تحلل المواد الأولية O‏ 
1.1.I1V‏ تحضير وتحليل مادة الكاولان E O‏ 
۷ اتحليل الكيميائي E‏ 
7۷ اتحليل المعدني RR DS DDR‏ 
۷ التحليل بواسطة جهاز مقياس التمدد الطولي التفاضلي CS‏ 
7 التحليل بواسطة جهاز حيود الأشعة السينية O O‏ 
۷ التحليل الفيزيائي O‏ 
۷ المجهر الإلكتروني الماسح CO )M٤8(‏ 
2...7 قياس حجم الحبيبات باستخدام الليزر O‏ 
2.۷ ۳ تحليل أكسيد الألمنيوم المخبري 0ر۸1 OES A SSG‏ 
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۷ تحضير وتحليل أكسيد المغنيزيرم 0ع١× E‏ 


المحور التانى 
2.1۷ تحضير وتلبيد الميليت O O‏ 
1.2.1۷ تحضير الميليت i EO‏ 
7۷ دراسة تحليلية بواسطة جهاز التمدد الطولي التفاضلي O‏ 
2.7 دراسة تحليلية بواسطة جهاز حيود الأشعة السينية DS a‏ 
7۷.^/~“/ ۳ / لبيد المیلیت O O DT‏ 
7 التلبيد بدون إضافات E DG o‏ 
7 .1 دراسة تأثير درجة الحرارة على التلبيد yy‏ 
7 2 دراسة تأثير الزمن على التلبيد CS‏ 
2.7 لالتلبيد بالإضافات O O‏ 
7۷ دراسة تأثير درجة الحرارة على الرفع من الكتلة الحجمية 0 
7۷ دراسة تأثير الزمن وتركيز 120 على الرفع من الكتلة الحجمية a‏ 

المحور الثالث 
3.1۷ البنية المجهرية E O a a‏ 

المحور الرابع 
4.IV‏ الخصائص الميكانيكية والحرارية Mecca‏ 
1.4.I1V‏ اختبار الضغط E O O‏ 
2.4.1۷ اختبار الانحناء ذو ثلاث نقاط O‏ 
3.4.1۷ الصلادة المجهرية O‏ 
4.4.1۷ الخواص الحرارية O‏ 
7 دراسة تأثير أكسيد المغنيزيوم على معامل التمدد الحراري النسبي DATs‏ 
أ الا O‏ 
المراج ىع E O‏ 
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تعتبر المواد الحرارية ذات أهمية كبيرة خصوصا في المجال الصناعي » فهي تمتاز بدرجات 
حرارة انصهار عالية » بالإضافة إلى ناقليتها الضعيفة للحرارة » مما يؤهلها للاستعمال كمواد مبطنة 
للأفران» ومن بين هذه المواد الشائعة الاستعمال › أكسيد الألمنيوم (۸10) و أكسيد المغنيزيوم 
)M80(‏ و وأكسيد الكروم )٤۲20(‏ و أوكسيد الزركونيوم (2102) و الميليت . 

إن الخصائص الفيزيائية و الكيميائية للمواد الخزفية من معامل تمدد حراري ضعيف و 
إستقرار كيميائي كبير و ناقلية كهربائية ضعيفة و درجة حرارة انصهار عالية» هي التي أهلتها 
لإحتلال هذه المكانة الهامة في الصناعة الحديثة. 

و يعتبر الميليت ذو الصيغة الكيميائية («3410.2810) واحد من أهم المواد الخزفية» و هو 
المركب الوحيد المستقر في النظام ۸10-8102 حيث تقارن خصائصه بخصائص S10‏ و N4وا؟‏ › 
مما يجعله من أكثر المواد الحرارية استعمالا . بالإضافة إلى إمكانية تحضيره انطلاقا من مادة الكاولان 
المتوفرة بشكل كبير في كل أنحاء العالم و في الجزائر خاصة ( جبل دباغ بقالمة). 

و يندرج بحثنا في محاولة جادة لتحسين الخصائص الميكانيكية و الحرارية للميليت المحضر 
إنطلاقا من مادة الكاولان المحليةء وصناعة عينات مخبرية من الميليت بأقل طاقة ممكنةء مع محاولة 
تحسين خصائصه الميكانيكية و الحرارية. 

و في الفصل الأول حاولنا الإحاطة بأهم الخصائص الفيزيائية و الكيميائية للمواد الخزفيةء كما 
تطرقنا إلى تعريف المواد الأولية المستعملة و خصائصها و كذلك تحولاتها الممكنةء كما تناولنا بشييء 
من التفصيل الرسوم البيانية لإتزان الأطوار للمركبات التالية : S810‏ » و۸10 و .M20‏ و في 
الفصل الثاني فخصص لدراسة عملية التلبيد و آلياتها »> و تطرقنا بشيئ من التفصيل إلى تلبيد مادة 
الميليت و أهم النتائج المنشورة في هذا المجال . 

أما في الفصل الثالث تطرقنا إلى الطرق التجريبية المتبعة و الأجهزة المستعملة و كذا المواد 
الأولية المستعملة خلال هذا البحث . و الفصل الأخير فقد خصصناه لعرض النتائج المحصل عليهاء 
حيث عرضنا فيه تحضير و تلبيد الميليت دون إضافات › و كذا دراسة تأثير أكسيد المغنيزيوم كمادة 
مضافة و أهميته في رفع كثافة هذا الميليت»ء كما درسنا تأثير بعض العوامل | درجة حرارة و زمن 
التلبيد , تركيز أكسيد المغنيزيوم)» على البنية المجهرية للميليت و خصائصه الميكانيكية و الحرارية . 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 


الفصل الأول 
عموميات حول المواد الخزفية ‏ 


تناولنا هدل الفصل د راسة شاملة و وافية عزالمواج ا لحرا رية, ثم الإحاطة بأهم ا لخصانص 
الفيزبائبة والكيميائية للمواد الخزفيةء و تطرقنا إ(تعريف المواد الأولبة المستعملة وخصائصها و 


كذلك تولاتها ا ممكئة »كما تناولنا بشرء مزالتفعيل الرسوم البيانية لاتزازالأطوا ر للمركبات 
التالىة: MgO, ALO; « SiO»‏ 


2 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 


عموميات حول المواد الخزفية 
1.. تعريف المواد الصلصالية 


تتكون المعادن الصلصالية من سيليكات الألوميناء وتكون في أغلب الأحيان مميهةء وأغلبها 
تنتسب إلى مجموعة سيليكات- الألومينات الورقية وهي منظمة في طبقات مستوية لانهائية مكونة 
وحدات بلورية رباعية وتمانية مربوطة مع بعضها البعض بالرؤوس . هذا النوع من البنى يمثل اكبر 
الأنواع لجمعه خصائص فيزيائية وكيميائية أكثر خصوصية. إن البنى ذات قاعدة السيليكات الورقية 
مثلها مثل جميع السيليكات التي لها الايون “5104ء أين السيليسيوم يكون رباعي بالنسبة للأكسجين 
( أي تحيط به أربع ذرات من الأكسجين مشكلة رباعي وجوه)ء» و من المحتمل أن يكون أيون الألمنيوم 
4 رباعي» ويلعب أيضا نفس دور أيون 81ء لكن في اغلب الأحيان يكون في مركز الثماني 
وبالتالي فيمثل تماني أي تحيط به ست ذرات من الأكسيجين مشكلة ثماني وجوه وهذه ممكنة جدا 
بسبب أن النسبة القطرية الأيونية للألمنيوم بالنسبة للأكسجين )۲۸٠٣ /۲٠۶(‏ تساوي إلى 0.430» و هذه 
القيمة قريبة من القيمة 0.414 والتي هي النسبة الحدودية بين مجال التناسق الرباعي والتناسق الثماني . 
إذا من الممكن» تبعاً للترتيب الرباعي ل S104“‏ ( واحتماليا ۸10+7 ) أن نمثل جذر السيليكا 
بواسطة هذا الرس ™ 7 (,A10ےواS):‏ 
تكون المعادن الصلصالية في غالب الأحيان ضعيفة التبلور و مميهةء وذات أشكال شرائحية أو ليفيةء 
وهي تمثل خلائط معقدة» و تتكون بتعبئة الشرائح فوق بعضها البعض مكونة الطبقات» والبعد الأساسي 
(4) يختلف من نوع إلى آخر حسب الجدول التالي " : 


النوع الصيغة الكيميائية d( A°)‏ 
الكاولينيت AlSi20s(OH)4‏ 7.1 
الهالوزايت AlSi20s(OH),4H20‏ 10.1 
البيروفيليت AlSi,O010(OH)2‏ من 9.2 إلى 9.3 
الكلوريت (Mg,Fe ....)s(Si,A1)40 ı0(OH)g‏ 14.2 
3 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 


1.. المواد الصلصالية الكاولينيتية 


e e 


1.. التركيب الكيميائي والمعدني 


إن المواد الصلصالية الكاولينيتية أكثر المجموعات المعدنية خصوصية لما تحتويه على خصائص أكثر 
ملائمة أو موافقة لتحضير المواد الخزفيةء والمعادن الكاولينيتية تشمل أساسا مادة الكاولينيت والتي 
غالبا ما تكون مجمعة مع بعض المعادن الأخرى» إن وجود الكوارتز مرتبطا بها وبتنظيم محكم 
ومرتب يبين انه ناتج عن طريقة التكوين الجيولوجي لهذه المعادن الصلصاليةء كما تحتوي هذه المعادن 
على بعض الشوائب على شكل أكاسيد. 

إن ترتيب المعادن الكاولينيتية يكون حسب الكمية الوزنية لأكسيد الألمنيوم د۸10 في المادة المكلسنةء 
مرا ذات قب فة من الارن اw‏ 30% > و۸16) تكن ما ستلة امالا غاا 
كآجر البناء والخزفيات الصحيةء أما المواد الغنية بالالومين (أس % 40 < 0ر۸1) فتستعمل في 
المواد الحرارية كالطوب المستعمل في تبطين الأفران ذات درجات الحرارة العالية ( مصانع الإسمنت 
وكذا أفران تصفية الحديد n‏ 


1 المساولان 


1, تعريف 


الكاولان اسم أشتق من اسم مدينة صينيةء أين تم استخراج هذه المادة لأول مرة» وتعتبر أساس الخزف 
الصيني المسمى البورسولان والكاولان مادة متواجدة في الطبيعة على شكل صلصال أو غضار في 
القشرة الأرضية» يميل لونها إلى الأبيض» وفي بعض الأحيان تكون رمادية وهذا بسبب تواجد المواد 
العضوية بها كما أنها سهلة التفتت أي نستطيع تكسيرها أو تفتيتها -“ . 

صيغتها الكيميائية هي : 8120)038(4ا۸ ووزنها المولي : إامص/ع 258. 

كتلتها الحجمية النظرية : ہء/ ع 2,6=م 

يطلق اسم الكاولينيت على الجزء المتبلور من مادة الكاولان والفخار 2180 .2810 .و۸10 › وهذا 
يوافق النسب التالية: 39,5 % وزنا من و۸10 و 46,6 % من ر10¡؟ و 13,9 % من 0ر8› 
والكاولان ذات النوع الجيد تحتوي على 48,5 % وزنا من و۸10 وهذا ما يوافق الحد الأعظمي» 
ولكن هذه النسبة نادرة الوجود في الطبيعة لأنه في غالب الأحيان» توجد شوائب في المادة '“. 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الكزفة 


تكون الكاولينيت في الكاولان على شكل جسيمات لها أقطار تثراوح بين 0.1 و صم 10 وسمك 
محصور بين 400 و ۸° 1200ء ويبدوا البلور أحادي الميل على شكل صفائح سداسية تكون 
مرصوصة فوق بعضها البعض . بالإضافة إلى المواد الأساسية المشكلة للكاو لان و۸10 و8102 و 
0 فهناك نسب معينة من الشوائب» وهي في العموم عبارة عن أكاسيد مثل M10‏ و ۴۲0 و 
0 و N2420‏ و K0‏ » كما توجد بها مواد عضوية والتي تزول بتسخين الكاولان إلى درجات 
حرارة معينة (الجدول 1.1)). وهذه الشوائب يمكن أن تكون موزعة بانتظام على المادة الأم» كما 
يمكن لها أن تكون على شكل تجمعات بالشقوق الصخريةء والكاولان تعتبر من الأنواع المعدنية التي 
لها أهمية كبيرة بالنسبة للحراريات وتعتبر عنصرا أساسياً لأكثر الفخاريات المستعملة في الصناعات 
الخذقة 
الجدول (1.1): التحليل الكيميائي لبعض أنواع الكاو لان المتواجدة في عدة مناطق من العالم 


نسبة الأوكسيد % P.F K0  Na0 MgO) Ca0 TiO»? | Fe20;  Al_0; | S102‏ 
كاولان جورجيا 5 | 45,7 38,5 00,4 01,4 ;00,2 00,1 00,05 | 00,1 | 13,5 
الكاو لان اض 0 38,1 00,7 0,05 00,2 00,2 00,1 01,5 12,5 
كاولینیت سارد ° 53,3 31,0 025 01,5 00,1 00,1 00,2 00,2 | 11,1 
کاو لا م 7 33,93 | 0,96 022 02,22 01,011 | 00,7 0,04 | 12,16 
کاولان البرازیل؟° | 45,56 | 35,02 | 00,58 | ۔ 0,28 ت 00,05 0,86 | 13,42 
كاولان كوبار 5° 48,41 37,00 | 00,25 0,021 0,31 0,05 00,131 | 0,46 | 13,0 


1 3., الخصائص الفيزيائية 


1 1.2.3., البنية البلورية 


إن التحليل بواسطة الأشعة السينية للكاولان النقية يدل على وجود ترتيب ذري لمدى طويل وبنية 
بلورية محدودة للكاولان كما هو موضح بالشكل ٠  )1.1(‏ ومنه يمكننا أن نلاحظ بأن التوزيع غير 
متجانس في الأبعاد الثلاثة» والكاولان عبارة عن طبقات من شبكة بلورية أين تتماسك طبقاتها مع 
بعضها البعض بقوى تجاذب كبيرة مثل قوى فاندروالس» والأشكال الناتجة للبلورات هي في غالبهما 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 


قاع بذ مخرة فكل اة ا لان واف ن ت ا ر فة فن اا 
خلیتها الأولية هي ؛ 


c=7,405 A° و‎ b= 8,945 A° و‎ a= 5,155 A° 
¶ =89,82° وزواياه 91,7°= » و 104,86°= 8 و‎ 


إن وجود الشوائب في المادة الأولية تسبب تحولات في رتب البنى البلورية والتركيبة من عينة لأخرى» 
ولهذا نجد في الأنواع التي تنتمي إلى عائلة الكاولينيت نوعين من البنى رباعية وثمانية. 

فالرباعية تحصر في غالبية السيليكات وهي مكونة من رباعيي سيلكون - أكسيجين وفي مركز 
الرباعي توجد ذرة سيلكون (81) ( الشكل 2.1. أ ) وفي كل رأس توجد ذرة أكسيجين (”0) ونتيجة 
لوجود أربع ذرات أكسيجين فتوجد هناك زيادة في التكافؤ السلبي الذي يشترك في الرابطةء أما في 
الخزفيات فتكون الرباعيات (8104) مرتبة طبقات رباعيةء مشكلة بذلك رباعيات مرتبة على مستوى 
أين تكون المراكز موزعة على رووس السداسي . 


افترضنا أن هذين التكافؤين السالبين يكونان مشبعين ب (1) فإن الطراز البلوري الذي يتكرر 
بصورة غير محدودة يكون بالشكل التالي : 


40H 
4S1 
60 


أما الثمانية فتنجم عن الألومين المميه ب(۸1)08 فكل أيون ۸1 يوجد متوضعا في مركز 
التماني( الشكل 2.1ب ). إن الطبقات الثمانية تكون مشكلة تمانيات مرتبة على الوجه» مراكزها 
مقسمة إلى رؤوس الشبكة المستويةء ورقاقة الأليمين المميه تتكون من طبقة مركزية ثمانية لأيون 
وطبقتين لأيون (08) متوضعة تناظرياء وبالتالي فالطراز البلوري الذي يتكرر بصورة غير 
محدودة فيكون على الشكل التالى : 


6OH 
4A1 
6OH 
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الفصل الأول عموميات حول المواد الخزفية 
1 2.2.3 الفراغات 
إن الكاولان في حالتها الطبيعية لا يمكن أن يكون لها كثافة مساوية إلى الكثافة النظرية بل توجد بها 


فراغات بين وداخل الحبيبات ناتجة عن تكوينها الأولى» ونسبة الفراغات تختلف باختلاف مناطة 
شر ولي»؛ و 
تواجد الكاولان وهي لا تفوق 22 % ولا تقل عن 2 % من الحجم الكلي؟ . 


1, 3., خصائص ماد ة الكاولان 


تمتاز مادة الكاولان بخصائص ميكانيكية وحرارية وكهربائية عالية نوعا ما كما هو مدون في 
الجدول (2.1). 


1. 4.3, المواد العضوية 


ِن الفخاريات عامة و الكاولان خاصة تحتوي على نسب هامة جداً من المواد العضوية على 
شكل لينيت (ء٤صع11)‏ والذي هو فحم بني داكن أو رمادي» وتختفي المواد العضوية أثناء التسخين 
واحتراقها يسبب نقصان في الكتلة ووجودها على شكل تجمعات تقودنا إلى خصائص هامة مثل القابلية 
للشد والطرق وكذا اللدونةء وبالمقابل تستطيع إحداث فراغات في داخل العجينة الفخارية إذ لا تكون قد 
أحرقت كلية قبل التحول إلى طور لابلوري في درجات حرارة منخفضة وتكون الفخاريات في الحالة 
الطبيعية ملونة باللون الأبيض» ورمادية لتواجد المواد العضوية بها. 


1 5.3 الخصائصضص ۱ د لكيميائية 


الكاولان مركب غير نشيط كيميائياء لهذا فإن استعمالاتها الفيزيائية أكثر من الكيميائية» ومن أهم 
خصائصها تفككها بارتفاع درجات الحرارة لتعطي الميليت وأكسيد السيلكون بشكل حر ذو طور 
كريستوباليت وفق المعادلة الكيميائية التالية: 
۶ 
3A1,Si0s(OH),——4çAlIgSi20,3 + 4SiO02 + 6H20 T‏ 
كارن ا ر علا الأخماضن كافة ماعا حمشن الفلرر حبك قال هذا اللخ مع و6 الخر 
وفق المعادلة الكيمبائية الذالية: 


SiO, + 6HF 4 2H30” + SiF; 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 


كما يؤّثر الكلور على أكسيد السيلكون في درجات الحرارة العالية وهذا بوجود الكربون كفعل مساعدء 
و يتم التفاعل حسب المعادلة الكيميائية التالية : 


SiO4 COS COSC, 


TOE ND 


الخاصية القيمة 
مقاومة الشد )N۲(‏ من 50 إلى 210 
مقاومة التحمل )×N۲a(‏ من 1050 إلى 4220 
مقاومتها للثني (۷۲2) من 250 إلى 420 
الصلادة (6۲4) ن 57 


ا من 10 إلى 20 % 


من 5 لی 7 × ۴10 (©€°/1) 
من 0,004 إلى 0,005 
ممتازة 


عامل تنددها الحر از ي بین (700°6-2096) 
ناقليتها الحر ارية (€؟°.8.١٣ء/[caء)‏ 
مقاومتها للإجهاد الحراري 
مقاوميتها في درجة حرارة الغرفة (صء/) 
كتلتها الحجمية (٥ء/ع)‏ 
ثابت العزل الكهربائي 
درجة حرارتها العظمى للاستعمال 


من 1210 إلى 1410 
من 2,6 إلى 2,63 
من 4,5 إلى 6,5 
من °٥‏ 1300 إلى °٥‏ 1700 
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6 (OH) 
4۸l O: 
©: Al 
2 (OH) + 4O © : OH 
6 :Si 
4 Si 
1 60 


(i) 


الشكل (2.1): يمتل البنية الرباعية (أ) والتمانية إب) 
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الفصل الأول عموميات حول المواد الخزفية 
1. 63 تحولات الكاولان أثناء المعالجة الحرارية 


لقد بينت دراسات عديدة الاهتمام الأكبر بتغيرات البنية لمادة الكاولان وهذا أثناء تسخينها في درجات 
حرارة مختلفة ‏ > حيث نرى أن معادن الكاولان تتبلور بخروج ماء الرطوبة أو الماء الممتص بعد 
تفاعل أولي ماص للحرارة بين درجة الحرارة °٤‏ 100 و °٤٥‏ 110ء وتؤدي هذه العملية باقتراب 
الحبيبات من بعضها البعض إلى ظاهرة الانكماش» لكن يحدث هذا بدون تغير في الشبكة البلورية» و 
إبتداءا من °٣‏ 500 تقريبا ينتج ثاني تفاعل ماص للحرارة»ء والذي ينتج عن تحول الكاولينيت إلى 
طور آخر يدعى الميتاكاولان والذي سببه خروج الماء الداخل في التكوين» تبعا لآلية الانتشارة » وهذا 
التحول يوصف كيميائيا بمعادلة التفاعل التالية ° : 


> O 
2A1Si0s(OH), GE + 4H0 -AE 


حيث أن : ٴkJmo1‏ 145 = AE‏ 


إن التفاعل الماص للحرارة يظهر بالقرب من درجة الحرارة المحصورة بين °٣‏ 500 و °٣‏ 550» 
تحت ضغط جوي عادي لكن هذا يتعلق بمعدل سرعة التسخين وضغط تبخر الماء " » كما لاحظ أحد 
الباحثين"" أثناء دراستهم الكاولان بواسطة التحليل الحراري التفاضلي ( الشكل 3.1)ء تفاعل ماص 
للحرارة وذلك بتسجيل نبضة عند الدرجة °٥‏ 580 مع العلم أن سرعة التسخين ثابتة وهي °٣‏ 10 
لكل دقيقة . 

إن خروج ماء التكوين يحدث انكماشا سريعاء مع تغيرات معتبرة في الشبكة البلورية وتحول الكاولان 
إلى الميتاكاولان يستدل عليه باختفاء كل انعكاسات الأشعة السينية لمادة الكاولانء لكن تبقى هذه 
الانعكاسات في بعض المحاليل المرتبة» وفي درجة الحرارة بين °٥‏ 950 و °٥‏ 980 يحدث انتشار 
للحرارة بسبب تحولات مفاجئة للبنية بدون أي ضياع للكتلة» وهناك تفسيرات عدة طرحت من باحثين 
تفر اا الل الاق الح ا , 

كما نلاحظ أيضا نبض ضعيف ناشر للحرارة بين درجة الحرارة °٣‏ 1200 و °٤‏ 1250 وهو 
عبارة عن طور الميليت والذي يدعى الميليت الأولي» أما تكوين الكريستوباليت فهو المسئول عن 
ابض التافر للخر ار ة غد در جة الحر ار ة القر وة من ©1350 
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I30 
ı00 140°: 
11AN 
E 
چ‎ 0 eae 
ت‎ 
3 0 
3 10 100 
4600 
2 i0 
Miullite secandaite 
D éskrrdk ox yl ati ot de 
2E 1a kaolinitê cristobalite 
-Ii0 


الشكل (3.1) : منحنى التحليل الحراري التفاضلي لمادة الكاو لان" 


1. 1.6.3, طبيعة التحولات الملاحظة في درجة الحرارة °٣‏ 980 


إن طبيعة التحول الناشر للحرارة والملاحظ عند درجة الحرارة °٥‏ 980 › سببه تحولات مفاجئة في 
البنية البلورية بدون ضياع في الكتلة» وهناك تفسيرات عدة طرحها مجموعة من الباحتين وذلك 
باستعمال عدد كبير من التقنيات لتمييز هذه الظاهرة واصلها ( الأشعة السينيةء الرنين المغناطيسي 
النووي» المجهر الإلكتروني النافذ و الأشعة تحت الحمراء..)ء وهناك ثلاث ظواهر مختلفة قد اقترحت 
من أجل شرح أو تفسير أصل النبض الناشر للحرارة: 

* تكوين طور ذو بنية سبينال (۸1,51) أو تنوي الميليت “-””. 

* تكوين 41,03-, الأكثر استقرارا و الذي يكون ضروريا للتحول إلى ميليت 5" . 

* استخلاص السيليس اللابلوري*. 

إن البعض قال بتكوين ٧-۸10‏ حيث لوحظ تكوين هذا الأخير بين درجتي الحرارة °٣‏ 950 و 
°٣‏ 1000 وذلك باستعمال التحليل الحراري» كما لاحظ رهR‏ وفريقه” في سنة 1955 باستعمال 
المجهر الإلكتروني النافذ تحطم جسيمات الميتاكاو لان إلى جسيمات أصغر لها شكل بنيوي جديد عرفت 
هذه البنية على أنها و4120-, وهذا عند درجة الحرارة °٥‏ 855» كما توجد نفس الظاهرة في 
الهالوزايت عند الدرجة °٤‏ 670 غير أن الكاولينيت والهالوزايت يظهران في منحنيات التحليل 
الحراري التفاضلي تفاعلا ناشرأ للحرارة عند °٥‏ 980 وبُرر هذا بكون أن النبض سببه تنوي 
المفت: 


CIC 
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كما بين [EM ۸1۲ R٤‏ وفريقه " في سنة 1976 أن النبض مرجعه إلى كل من تنوي الميليت 
وتکوین ۸10-» وأظهر C0۷٤۸‏ *” أن الكاولينيت المتبلورة جيدا يكون تكوين الميليت منها 
أُسهل من الكاولينيت قليلة التبلور» غير أن 61۸111۴۸1 وفريقه *” » قالوا بأن الكاولينيت المرتبة 
جيدا تقودنا إلى فصل بين المناطق الغنية بالسيلس والمناطق الغنية بالألومين والتي تكون أصل الطور 
الوسطي ذو بنية سبينال. أما المواد غير المرتبة فتقودنا مباشرة إلى تكوين الميليت . أما في الوقت 
الحاضر فطرح بعض الباحثين تصورا آخر وقالوا أن الشبكة غير المستقرة للميتاكاو لان تتحول لتعطي 
طور غير بلوري أي أنها تعطي سبينال ونويات من الميليت الأولي»› وهذا ما أثته N۸6K۸#۴81R4‏ 
وفريقه * وذلك باستعمال انعراج الأشعة السينية للبلورات الأحاديةء حيث بينوا أيضاً أن الكاولينيت لا 
تتحول إلى ميتاكاولان فقط ولكن أثناء المعالجة الحرارية تتحول إلى تركيبة من نوع مكعب ممركز 
الجسم للسبينال عند إعادة التبلور . 

أا آ وفرىقة ‏ » فتوضلا إلى أن الطون الوحيد الجامد المتشكل عند درجة الحرارة €° 980 هو 
الميليت الرباعي شبه المستقر وذلك بتركيز ابتدائي من و۸10 قدره 70 % مولاء وهذا ما وافق 
اقتراح S47‏ وفريقه ” » حيث قالا أن الطاقة المحررة لتحول أيونات ۸1 إلى تناسق سداسي هي 
التي تسبب النبض الناشر للحرارة عند °٥‏ 980 وهذا التناسق يسهل تكوين الميليت . 

إن التركيبة الكيميائية المقترحة للطور ذو بنية سبينال المشكل انطلاقا من الميتاكاو لان تتغير من باحث 
إلى آخر حيث أن مجمل التحولات التي تحدث نجملها في التفاعل التالي : 


550°C 980°C 
2A1ر(OH),‎ Si 0, 4» 2Al» Si O7 +4H20 4 Al, Sig O2 +SiO»2 


سل میتاکاو لان ایت 


CEG 0 


=1150°C 
ASO 4ك‎ 4BAI,0; .2S102]+ SiO2 


کریستوبالیت میلیت سبینال 


CET 


1 3., الميليت الأولي والثانوي 


الميليت الأولي يتشكل في درجات حرارة منخفضة في داخل طبقات الصلصال ؟ -* » ويكون شكله 


المورفولوجي عبارة عن بلورات صغيرة ذات بنية شرائحية ” ' ودرجة حرارة تكوين الميليت 
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الأولي تتغير من باحث إلى آخر فلاحظ »11 وفريقه *” » أن بلورات الميليت محصورة بين 20 و 
30 بعد معالجة حرارية لمدة 4 ساعات عند درجة الحرارة °٥‏ 1150ء لكن 1001 وفريقه 2 
لاحظا بوضوح هذا الطور عند درجة الحرارة °٥‏ 940 وذلك باستعمال المجهر الالكتروني النافذ مع 
مرشحات الطاقةء إن شوارد الهيدروكسيل 0# المتبقية تكون دائما متواجدة في داخل الميتاكاولان 
المتعفنة حيث تلعب دور أساسي حينئذ في تكوين الميليت الأولي ””. 

أما في درجات الحرارة المرتفعة يظهر شكل آخر للميليت يدعى الميليت الثانوي» والاختلاف بين 
الميليت الثانوي والأولي يبقى في الشكل المورفولوجي وكذا في حجم البلورات"“ ›» وحسب أحد 
الباحثين أن عصيات الميليت الثانوي تكون كبيرة في الحجم وبالتالي فنستطيع ملاحظتها بالمجهر 
الضوئي» بينما الميليت الأولي يتكون من تجمع لبلورات شرائحية من رتبة 4° 100ء لكن في نفس 
الوقت لا يوجد فرق بين الطورين أثناء الكشف عليهم بواسطة انعراج الأشعة السينيةء لكن يظهر 
الاختلاف في عملية امتصاص الأشعة تحت الحمراء . عندما ترتفع درجة الحرارةء فإن حبيبات الميليت 
الأولي تكبر بخفةء لكن الميليت الثانوي حبيباته تميل إلى انحلالها في الطور الزجاجي” › حبيبات 
الميليت الأولي تبقى كاملة في درجة الحرارة العالية. 

حدد C16١‏ وفريقه ” انطلاقا من دراسته خليط الكاولينيت والالوميناء أن تكوين الميليت الثانوي بقلل 


من كمية الطور الزجاجي . 
1, 4 , الميليت 
رف 


الميليت اسم اشتق من جزيرة 1آ« الإسلندية بسكوتلندا وهو مادة نادرة الوجود في الطبيعة يميل لونه 
إلى الأبيض ويُحضر أساساً من مكوناته الأساسية أكسيدي السيليسيوم والألمنيوم بالتسخين إلى درجات 
حرارة عالية جداء أو بالتحليل الحراري للمواد الصلصالية من مجموعة الكاولان» ويستعمل الميليت 
كمادة حرارية في كثير من التطبيقات الصناعية نظرأ لتمدده الحراري الضعيف ومقاومته العالية 
للزحف وسعة حمل ومقاومته للتآكل العاليتين» وعزله الكهربائي الجيد و مستقر كيميائياء ويعتبر أيضا 
مادة مهمة لعدة تطبيقات تكنولوجية ( الحوامل الإلكترونيةء عوازل الموجات الدقيقة......). 

صيغته الكيميائية: : !۸151:0 

كتلته الحجمية النظرية: ‏ صءع 3,16=م 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 
1, 4 .2, الخصائص الفيزيائية 
1 1.2.4. البنية البلورية 


الميليت هو الطور الوحيد المستقر في النظام التنائي ۸-0-510٠‏ ويمتاز ببنية بلورية معينية مستقيمة 
Orthorhombiq ue)‏ ) ( الشكل 4.1)» توصف بالوسائط الشبكية التالية : 


c=2,89 A° و‎ b= 7,69 A° و‎ a= 7,54 A^ 


وتتكون هذه البنية من سلاسل ثمانية 1)1(06 حيث ]M)1(=41[‏ موازية للمحور البلوري - ٥ء‏ 
وترتبط السلاسل الثمانية ببعضها البعض عرضيا بسلاسل مضاعفة رباعية ۸104 و S104‏ 
والسلاسل المضاعفة الرباعية | رباعية السطوح) تشوه بحيث أن بعض ذرات الأكسيجين المنتمية 
للوحدات الرباعية المتجاورة تغادر أماكنهاء فيتكون بذلك فراغات أكسيجينية ( فراغات في أماكن 
ذرات الأكسيجين المغادرة) “* ' *. إن الصيغة العامة لتركيبة الميليت تكون على الشكل التالي: 
010 ل>-دS1دداA]‏ «A1ء‏ أين × هو عدد الأماكن الفارغة المتشكلة من مغادرة ذرات الأكسيجين 
للوحدات الرباعيةء كما يمكن للشوارد الموجبة أن تحتل مواضع بنيوية مثل ۸106 _ ثماني و ۸104 
و 810+4 _ رباعي» أو مواضع عشوائية في القنوات الموازية للمحور البلوري - »١C‏ ولقد اقترح أحد 
الباحثين أن شوارد كل من ٣۲۶‏ و ۴٠۶‏ و 11 تتبادل المواضع مع شاردة ۸1 في ١M)1(‏ 
الثمانيةء وهذا بعد عمله المتعلق بالانحلالية الصلبة للمركب 0ه" في الميليت . أما Schnee‏ 3% 
فقد أستنتج أن نصف القطر الكبير للشوارد الموجبة (4) يمكنه جعلها مقحمة في مواضع غير معينة 
داخل القنوات البنيوية الموازية للمحور البلوري - .€C‏ 

إن نصف القطر الكبير لهذه الشوارد الموجبة يمكنه أيضاً أن يبين لماذا يحدث دخول )N(‏ فقط عند 
درجات الحرارة العاليةء وفائض الشحنة الناتج عن إدماج (2) يمكن أن يعادل باستبدال ذرات ¡؟ 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 


© Al, Si 
©0 


Ll O(c)-vacancy 


لفك 41 اة اريه لمادة المييت ك السقاط 001 2 


1 2.2.4 خصاتص المیلیت 
تمتاز مادة الميليت بخصائص فيزيائية وميكانيكية وكهربائية وحرارية مميزة نلخصها في 

الجدول رقم (3.1). 

1. 4... خصائص الميليت الكيمياتية 


الميليت مركب غير نشيط كيميائياً أي أنه طور مستقرء لهذا فإن استعمالاته الفيزيائية أكثر من 
الكيميائية وهو لا يتفكك ولا ينحل في الماء سواء كان بارداً أوساخنأء كما لا تؤثر عليه جميع 
الأحماض ماعدا حمض الفلور الذي يحطم هذا المركب حيث يزيل منهء S10‏ . 
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الفصل الأرل 


عموميات حول المواد الخزفية 


الجدول رقم ([ 3 ١‏ خان ماد ال 4 .42_38 


الكتلة الحجمية (3١٣ء/ع)‏ 
درجة حرارة الاستعمال العظمى في الهو اء (CC)‏ 


الصلادة | على سلم موهس) 
معامل یونغ (6۲۴۵) 
معامل بواسون 
مقاومة الانحناء )MN[۲3(‏ 
المتانة (MPa.m1/2)‏ 


مقاومة التحمل عند )N۴a( 1200 °٥‏ 


خصائص كهربائية 
ثابت العزل الكهربائي عند M847‏ 1 
المقاومية الكهربائية عند °٣‏ 20 (۳ء.1۳١)‏ 


المقاومة العزلية (صم/۷)) 


خصائص حرارية 

)[/g K°( الحرارة النوعية‎ 

)W/ ٣ )°( الناقلية الحرارية‎ 

معامل التمدد الحراري الخطي من °٥‏ 20 إلى °٥‏ 1000 
(1/K°)‏ 

درجة حرارة الذوبان 


القيمة 


3,6 
1700 


القيمة 
7,5 

150 
0,25 


من 150 إلى 200 
22 


من 10ل 0ا 
من 9 إلى 10 


القيمة 

6,6 
ھن 10 لے 10 
من 5 إلى 10×6 ؟ 


1890±10 °C 
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الرمز 


الرمز 


الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 
1 5 المخططات البيانية لإتزان الأطوار 

1 5 .1 الأنظمة الشائية 

Al:0:-SiO: مtiill‎ ,1.1. 5 1 


ِن أول من درس علاقات الطور في النظام :810-:۸1:0 هما Bowe‏ و Greig‏ “ › سنة 
4 |( الشكل 5.1)» وقد بينا وجود مركب مستقر وهام له الصيغة الكيميائية التالية 

:341:0 سمي فيما بعد الميليت» واستنتجًا أن هذا الأخير يذوب بصفة غير متوافقةء وقد 
ف هذا المخطط وعمل به لعدة سنوات» وفي سنة 1951 قدم ja J5‏ 0VصT0r0‏ وGalakhov‏ “ « 
مخططا معاكسا وقالا أن الميليت يذوب بصفة متوافقة» وبعد هذا مباشرة تم القيام بعدة بحوث حول 
سلوك الميليت أثناء عملية الذوبان لتبيان ما إذا كان ذوبانه بصفة متوافقة أو غير متوافقة» و استمر 
الل حل فد ال ما إلى أن قدم کل من Aki‏ و Ry‏ * مخططا للنظام 
۸1١ 0:- ٠‏ باستعمال طريقة السقاية سنة 1962 كما يوضح ذلك الشكلين (6.1 ٠أ‏ و 6.1ب 
حيث بينا أن الميليت يذوب بصفة متوافقة في حدود درجة الحرارة °٣‏ 1850 مع مسطح عند 94 % 
وزناً من :810 عند درجة الحرارة °٥‏ 1575 ومسطح ثاني عند درجة الحرارة °٥‏ 1840 لنسبة 
وزنية تقارب 22 % وزنا من :810 وفي سنة 1967 وباستعمال الدراسات الترموتحليلية لتوازن 
أطوار النظام :0-810 :۸1ء بين كل من 2۲4 اسن و مطiام‏ ““ أن الميليت يذوب بصفة غير 
متوافقة عند درجة الحرارة °٥(‏ 5 + 1890) (الشكل 7.1)ء وكتقويم نهائي لذلك يمكن القول 
أن مخطط التوازن :810-:0ء۸1 بقي لمدة طويلة يشكل مشكلة خاصة بالنظر إلى التركيبات 
المختلفة ومميزات ذوبان الميليت» وبين كل من رموه و يه" ” أن الميليت يذوب بصفة غير 
متوافقة (©° 10 + 1828) كما يبينه الشكلين (8.1 .أ و 8.1 .ب) في دراسة دقيقة وشاملة جدأ حول 
التوازن المستقر وشبه المستقر في هذا المخططء وقدم ه۴ وفريقه “  -‏ الدراسات الخاصة 
لخصائص الميليت بدراسة التفاعلات الصلبة - الصلبة و الصلبة - السائلة لهذا الطورء كما أجريت 
هناك دراسات أخرى حول مادة الميليت تتعلق بالتحليلات والخصائص الفيزيائية والميكانيكية والبنية 
المجهريةء وفي أغلب دراسات مخطط الاتزان للنظام :810-:0 ۸1١‏ استعملت فيها الطريقة الساكنة 
للسقاية والتحليل الحراري التفاضلي» وهذه التقنيات يمكن أن تؤدي إلى تفسير خاطئ وخاصة في 
أنظمة السيليكات التي تحتوي على مكون قابل للذوبان بصفة غير متوافقة وهذا بسبب المشاكل المتعلقة 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 


بالنمو والتنوي كما أوضحه )یه۴ وفريقه " » وفي دراسة نشرت منیى طرف وع۷i٥‏ و )ی۴ 

( الشكل  )9.1‏ استعملا فيها أزواج نصف متناهية لتبيان منحنيات التركيب واستناداً إليهما فإن هذه 
الطريقة جد ناجعة للحصول على معطيات توازن الطور المستقر و شبه المستقر“ » وأستنتج )يه 
وفريقه “ أنه يمكننا الحصول على المدى الذي نجد فيه المحلول الصلب للميلت و الذي ذكره 
Aramaki‏ و Roy‏ “ فقط عندما يتم تحضير الميليت بتفاعلات الحالة الصلبة مع تواجد الألوميناء 
ويمكن أن تحتوي تركيبة الميليت المجمدة من الذائب إلى أكثر من 82,6 % وزنا من :۸120ء 
وحديثا قام #عںاK‏ وفريقه ( الشكل 10.1) ” بإعادة دراسة مخطط الأطوار :810-:۸1:0 في 
منطقة الميليت» وتم فيها دراسة عينات لدت بوجود الأكسيجين ثم سقيت ودرست باستعمال المجهر 
الضوئي وكذا انعراج الأشعة السينية والتحليل بواسطة المجس الإلكتروني فاستنتجوا أن حدود المحلول 
الصلب للميليت تتغير بارتفاع درجة الحرارة وتتلاقى في الدرجة °٥‏ 1890 عند تركيب قدره 
5 % وزنا من ۸1١0:‏ وكانت نقطة ذوبانية الميليت عند °٣‏ 1890 مع مسطح بريتكتيكي بين 
5 % و 77 % وزنا من :۸1:0 ( الشكل 5.1)ء ويمكن القول عند مقارنة مختلف الدراسات 
السابقة أن مخطط A4٣1‏ و رہR‏ ( الشکلین 6.1 .أ و 6.1 ب) › متوافق مع مخطط eعKIu‏ 
وفريقه ( الشكل 10.1)ء والاختلاف الأساسي بينهما متواجد في درجة حرارة ذوبان الميليت في 
المخطط كما وجد رهء)ة و یه۴ أيضا أن درجة حرارة الذوبان هي °٥‏ 1880 من أجل عينة 
تحتوي على 72,8 % وزنا من :۸1:0 وفي هذه الحالة لم يكن هناك طور ثاني من الألومينا وكانت 
تركيبة الميليت تحتوي على نسبة وزنية من :۸1:0 قدرها 72,8 %. 

إن هذه النتائج مطابقة جداً لحسابات (الشكل 6.1) ولكن روه و ه۴ ذكرا أن الميلت كان فائق 
التسخين وهذا بسبب صعوبة تنوي الالوميناء وعكس ذلك أكد معدا وفريقه انه لا توجد صعوبة في 
تنوي الألومينا ووجدوا أن درجة حرارة الذوبان تكون في حدود °٣‏ 1890 سواء كانت الألومينا 
موجودة أم لاء وأكثر من ذلك فإن سوائل الألومينا التي وجدھا 4٣2ا Kuwa‏ و H۲1٥‏ توافق النتائج 
السابقةء ولهذا يعتبر المخطط المبين فى الشكل (6.1) هو الأفضل لحد الآن . 


A1:0:-MgO pii .2.1. 5 1 


يتفاعل MgO‏ مع ۸1 ويشکل معه مرکبا واحدا هو السبینال (Al:0: MgO)‏ ودرجة حرارة 
انصهار هذا المركب عالية © 2135 »> كما أن درجة ظهور المصهور عالية أيضا © 2050 
وهي درجة حرارة التفاعل اليوتكتي للنظضام ):0 »)Mg0-MgO ` A1:‏ حیٹث أن تشكل المحاليل 
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الفصل الأول عموميات حول المواد الخزفة 


الصلبة الإحلالية ذات الذوبانية المحدودة للسبينال وأكسيد المغنيزيوم تبدأً تقريبا عند 
ILE IS 8 SOG °C‏ 


MgO-SiO: piزۉۈill‎ 3.1. 5 ,1 


يتفاعل MgO‏ مع د S10‏ ¢ وتکون درجة حرارة ظهور المصهور لهذا النظام في حدود °C‏ 1543 
وهي درجة حرارة التفاعل اليوتكتي لأكسيد السليكون مع الكلينو أنستاتيت وعندما يكون أكسيد السيلكون 
صغيرا يتشكل مركب الفورستريت (0ع2M:‏ :510) حيث يظهر المصهور عند °٣‏ 1850ء 
بحدوث تفاعل يوتكتي للنظام (ء )M80-2Mg0 ` S10‏ * (الشكل 12.1 ). 


1 5 .2 الأنظمة الثلائية 
1, 5 .1.2, النظام A1:0:-Si0 :-M g0‏ 


يشكل أكسيد الألمنيوم وأكسيد السيلكون مع أكسيد المغنزيوم ثلاث مركبات مستقرة عند درجات 
الخرارة اة االشكل 13.1). 


أ ٠‏ الكورديريت ؛ 


صيغتها الكيميائية (2: ۰5810 :2۸1:0 0 )M‏ تنصهر بشكل غير متوافق مع توليد الميليت 
بين درجتي الحرارة °٤‏ 1350 و °٤٥‏ 1465 حسب التركيب الدقيق الذي يتغير بتكوين محاليل 
صلبة باستبدال ۸1-۸1 بذرات ع81-۷1 والعكس» وتتكون الكورديريت المحققة للصيغة الستكيومترية 
السابقة بواسطة التلبيد اعتبارا من درجة الحرارة °٣‏ 1200 لكن هناك بلورات مختلطة شبه مستقرة 
تتبلور ابتداء من °۳ 1050 بإعادة تسخين المركبات المصهورة سابقا ٠‏ إن الكورديريت والتي هي 
ذات بنية ثمانية يمكن أن تتواجد على شكل بنية سداسية تحت اسم الإندياليت (ءاه1لم1) في المواد 
الناتجة المسخنة فوق °٥‏ 1300ء والإندياليت لها مقاومة خاصة للتغيرات الحرارية المفاجئة . 


ب ٠‏ السابفارين 


صيغتها الكيميائية )M 0: 541:0: ٠28102:4(‏ وهي ذات انصهار في درجات حرارة 
أعلى من °٥‏ 2000 تعطي توليد السبينال (0ع ٠M‏ :0:ء۸1) بالقرب من درجة الحرارة €° 2135ء 
وبسبب امتداده الصغير فإن المجال الأولي للسابفارين يبقى لمدة طويلة غير ملاحظ” . 
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الفصل الأول عموميات حول المواد الخزفية 


Z000 


کرونذوم + سائل 


1800 


1600 


ياراد 80 60 40 20 SIO,‏ 
الشكل (5.1): مخطط الاتزان للنظام ‏ 810-: ۸1:0 المقترح من طرف 80١۸‏ و فريقه سنة 
14 ° 

W1. 
20 40 60 80 


20 40 
Sid» Mol. 


الشكل (6.1 .أ ): مخطط الاتزان المنقح للنظام :810-:۸1:0 “ , 
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الفصل الأول عموميات حول المواد الخزفية 


¢7 70 


63 0 35 
MOLE % Al,O,‏ 
الشكل (6.1 ب ): تفصيل منطقة الميليت لمخطط الاتزان للنظام :810-: ۸1:0 , الخط المتقطع يمثل 
الكل لمكن الا ر اة :. 


2000 


Mul lite ss 


si, 40 60 8 0 g0 3 
Mol % عاد ` 3چ‎ 


الشكل (7.1): مخطط الاتزان للنظام :810-: 0ء۸1 المقترح من طرف ١طآإه1ا‏ وفريقه سنة 
46 
7 ^“ , 
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MOLE *% A!z03 


007 25 45 E0 8O PO 


WwWE!GH” % AlpOa 


الشكل (8.1 .أ): مخطط الاتزان للنظام :810-: ۸1١0‏ المدروس من طرف يه" وفريقه "“ . 


۰ و 
OT EEE E ET PE‏ 
که مه که سد ۰ سء که د کد کے ۶ کت د کید کد کا د کم د س د کت کے س د کت د کک ی د 


Soz 10 20 3D 40 S0 6O0 7O 8C 90 as 
S02 mole % AO; 


الشكل (8.1 ب): مخطط الاتزان المستقر وشبه المستقر للنظام د 810-:۸1:0 "“ . 
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Mo! %o 
20 40 60 80 


Arqamnokı and Roy (I962) 

== = Present Work 

—-— mmiscbilily Regn) McDowell and 

—--— Spmodal Regıon Beall {I969} 
"۰. Metastable Eutectic Melting 


ےنرO‎ 


| SOQ 
SiOz + Liq. 


Çor undurm 
+ 
Mullite ss 
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الشكل (10.1): مخطط الاتزان للنظام ‏ 810-: ۸1:0 المدروس من طرف معںاK‏ وفريقه””. 
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الفصل الأول عموميات حورل المواد الخزفة 
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الشكل (12.1): مخطط التوازن للنظام S10, -Mg0‏ 
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الفصل الأول عموميات حول المواد الخزفية 


MgAI,O, 
2135 °C 


الشكل (13.1): مخطط الاتزان للنظام 0عM-810-:‏ ۸1:0 ° . 
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و تر الكو اا هة 


الفصل الثاني 


الفلصل الثانى 


مدخل . 


تناولنا وهدل المصل قسبس رئیسیازیل› احدهما بخص ظاهرة الثلبيد» والنانر بخص 
تحضر وتلبيد الميليت» حيث و هنإ القسم وضحنا جميع العوامل المتحكمة ؤظاهرة اللبيد» و 


كذا الفوىوالآلبات المتحكمة ذلك وؤ القبم الأنر قمنليد راسة مرجعية للأجاث ال تناولت 
إإسها ب كبيرعملية تحضر وتلبيد الميليت. 
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ا ات و ت او ا ا د 
طرق تحضي ر وتلبيد الميليت 
1 .1 طرق تحضير الميليت 


إن الطرق التقليدية لتحضير الميليت» ذكرت من طرف مجموعة من الباحثين» وتستخدم أساسا 
المكونات الذائبة في درجات حرارة عالية أو بواسطة التحول إلى ميليت لمواد أخرى متل الكاولينيت . 
إن المادة الناتجة مما سبق تكون مشوبة نسبيا وذلك بسبب تواجد الشوائب بالمادة الأولية إلا أنها في 
العموم تكون مناسبة لبعض التطبيقات متل المواد الحرارية. 

كما يمكن تكوين الميليت من مركباته الأكسيدية و۸10 و <810 وذلك باستعمال النسب الموافقة 
للصيغة الستكيومترية للميليت. : ٠2510‏ :341:0 » ويمكن الوصول إلى ذلك بطرق عملية مختلفة. 
أولا: الميليت الملبد ينتج من الطين والألومينا وذلك بخلط المساحيق مع الماء في طاحونةء متبوعة 
بالتجفيف» ثم التشكيل ومعالجة المساحيق المشكلة في درجات حرارة أعلى من °٤‏ 1700 لإعطاء 
الميليت . 


ثانيا: الميليت المذاب ينتج بالإذابة بالقوس الكهربائي لخلائط البوكسيت المكلسنة أو الطين المحمى 
وهيدروكسيد الألمنيوم المميه» وتسحق هذه الأخيرة وتمزج بالنسب المطلوبة من الألو مينا والسيليكات 
( الألومينا بالنسبة للطين المحمى والسيليكات للبوكسيت المكلسن). الميليت المصهور يوضع إما في 
قوالب أو يبرد على شكل صبات» ويمكن إنتاج ميليت عالي النقاوة إما بالترسيب المتتابع أو بالمحاليل 
الهلامية (1ءع-501) أو بطريقة السيليكا الغروية أو بطريقة سيليكات تتراثيل أكسيكلوريد الألمنيومء 


وهناك طرق أخرى لتحضير الميليت النقي نشرت في مقالات أخرى“ ° ', 
1 .1.1, تحضير الميليت بطريقة خلط الألو مينا بالكاولينيت 


إن تفاعل الكاولينيت مع الألومينا مهم جدا لتكوين الميليت ودينامكية هذا التفاعل مهمة من الناحية 
العملية والأساسية. ويتم في النظام ألومينا - كاولينيت نزع الماء أولا من الكاولينيت لتكوين 
الميتاكاو لان أثناء التسخين بين 500٥‏ و »600°٥C‏ الميتاكاولان والمركبات المتواجدة بقلة غير 
متوافقة مع الألوميناء ولكن بينت دراسة مسبقة * أن الألومينا كانت خاملة تحت درجة الحرارة 
°٣‏ 1300 أي لم تدخل في تفاعل مع السليكا الحرة وكانت التفاعلات الغالبة هي سلسلة تفاعلات 
الكاولينيت لتكوين الميليت الأولي إوالذي ينتج من تحول الكاولان) والسيليكا غير البلوريةء 
والكريستوباليت وبينما كان الميليت الأولى مستقراء لكن تحت تسخين أكبر من °٣‏ 1300 تدخل 
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ااا الاي و تك الاك و ا ا ةه 


الألومينا في تفاعل مع السيليكا لتكوين الميليت الثانوي إوالذي ينتج من تفاعل السيليكا الحرة مع 
الألومينا المضافة). قام اا1 وفريقه * بتحضير الميليت انطلاقا من الكاولينيت باستعمال كاولينيت 
كوبار عالية التبلور» متوسط حجم حبيباتها حوالي 3۳ ومساحة سطحها النوعي ع/ص 9,2 و 
0-4۸10 عالية النقاوة وذات حبيبات دقيقة جدا يصل متوسط حجم حبيباتها إلى هلإ 0.5 و مساحة 
سطحها النوعي ع/” ص 8» وتم تحضير ثلاثة أنواع من العينات الأساسية باستعمال طريقة المساحيق 
التقليدية. تم تحضير العينة الأولى من خليط 0-41١0‏ و الكاولينيت» بحيث تصبح العينة تحتوي 
على 73 % وزناً من 0ا۸ وتمت مجانسة مساحيق الخليط بكحول إيزوبروبيل في خلاط لمدة 10 
دقائق متبو ع بتجفيف وضغط إيزوستاتيكي عند 100۷۴4 . وحضرت العينة الثانية مخبريا من نفس 
الخليط السابق وكانت لها نفس مكونات المادة الأولية ونفس تركيب العينة الأولىء ولكن تم مجانستها 
لمدة ساعة في وسط مائي متبو ع بتجفيف عالي وكان متوسط حجم حبيباتها حوالي ۳| 53 ثم أتبعت 
بضغط إيزوستاتيكي عند 100۴ء أما العينة الثالثة فتم أخذ كاولينيت كوبار لوحدها وحضرت بنفس 
طريقة العينة الثانية. وسخنت عينات كبيرة من الأنواع الثلاثة السالفة الذكر في الهواء حتى °٣‏ 500 
بسرعة تسخين «نص/٤°‏ 20ء وأتبعت بتسخين بطيء «نصط/٥°‏ 5 عند درجات حرارة مختلفة 
تتراوح بین °٥‏ 1150 إلى °٥‏ 1700 وبردت تبريدا بطيئًا لمدة 4 ساعات تم خضعت لتبريد سريع . 
وتم تحديد أطوار التبلور التي تظهر في كل عينة بجهاز حيود الأشعة السينيةء حيث بينت نتائج تحليل 
الأشعة السينية للعينة (ر0ر۸1-» + الكاولينيت)ء بعد تبريدها لمدة 4 ساعات كما يوضحه الشكل 
([1 .1) المعطيات التالية؛ 

٠‏ إن خطوط الكريستوباليت كانت صغيرة جدا عند °٣‏ 1150ء مما يبين أن نسبة تكون 
الگ ریس الت كانت صخيرة جدا خنة هذه الفرخة, 

٠‏ تصبح هذه الخطوط أكثر بروزا عند °٥‏ 1300 وهذا يعني أن تشكل الكريستوباليت كان 
مزا عن شروط السخن اة الذكن. 

٠‏ لا توجد خطوط الكريستوباليت عند °٣‏ 1400 فما فوق» مما يوحي أن تشكل الكريستوباليت لم 
يحدث إطلاقا أو كان يحدث بصفة انتقالية. 

1300 °٣و‎ 1150 °€ إن خطوط 0-۸10 كانت عالية نوعا ما في العينات المسخنة عند‎ ٠ 
وهذا يعني أن تفاعل 0-۸120 كان محدودا.‎ 

٠‏ تناقص خطوط 0-۸10 بصفة محسوسة في العينة المعالجة عند °٣‏ 1400ء وكانت محدودة 
الملاحظة في العينة المعالجة عند °١‏ 1500ء واختفت تماما في العينات المعالجة في 
°٣‏ 1600 و °٤‏ 1700 و هذا ما يدل على أن تفاعل 0-۸10 كان شديدا في الدرجة 
°° 1400 فما فوق . 
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لاتا و تك الاك و اا ا هة 


1300 °٣و‎ 1150 °٣ إن خطوط الميليت كانت صغيرة نوعا ما في العينات المعالجة في‎ ٠ 
فما فوق وكان هذا البروز على حساب تناقص‎ 1400 °٣ وأصبحت أكثر بروزا عند الدرجة‎ 
آي عند نتاقص 0-۸105 تزداد خطوط الميليت مما يوافق أن تشكل‎ . -0 
الميليت وتفاعل 0-۸120 مع السيليكا الحرة يحدثان في نفس الوقت» وتمت أيضا دراسة قطع‎ 
من العينات السابقة المحضرة بطريقتين مختلفين» وقورنت في عدة تجارب ولم يكن هناك أي‎ 
اختلاف واضح في مميزات تطور الحالةء مما يوضح أن العينات المحضرة بكلتا التقنيتين‎ 
كانت متشابهة جدا,‎ 

قام أيضا aل1طءه ۷‏ بتحضير الميليت انطلاقا من الكاو لان والجيبسيت بطريقة السحق الجاف» حيث 
قام بسحق الخليط سحقا جافا لمدة 240 ساعة حتى تحصل على جزيئات كروية يتراوح قطرها بين 
um‏ 0,2 و um‏ 0,3, 

إن الخليط المسحوق لمدة 240 ساعةء يشكل إيكون) طور سبينال و الميليت بعد تسخين في درجة 
حرارة صغيرة تقدر بحوالي °٣‏ 950 » وقد اعتبرت طريقة السحق الجاف طريقة فعالة لتعزيز عملية 
تكوين الميليت» إن طاقة التنشيط لتكوين الميليت من العينات المسحوقة لمدة 240 ساعة انخفضت إلى 
01ص[ 544 بدلا من K[01‏ 1047 للعينات غير المسحوقة بهذه الطريقة. 


1.. تحضير الميليت بطريقة السيليكا الغروية 


قام كل من ع” ان۲1 وفريقه " بتحضير الميليت انطلاقا من السيليكا الغروية مضاف إليها 
مسحوق البوهيميت ((۸10)08)ء حيث وضع السيليكا الغروية في ماء مقطر مرتين ويضاف إليها 
مسحوق البوهيميت ببطء ( أي يضاف ع1 لكل دقيقة ) مع خلط جيد» وبعد الخلط بيوم يضاف إلى 
المزيج حمض النتروجين المركز من أجل تخفيض الأس الهيدروجيني (۶۳8) من 8.5 إلى 3 › 


في درجة حرارة منخفضة . 

أما 0)44 وفريقه " فغيروا طريقة التحضير وذلك باستعمال الهلام الجزيئي» حيث تم أخذ 
100g‏ من ۸1)N0(.9320‏ وحللت في 100g‏ من الإيثانول المطلق وتمت عملية الخلط ليلا كاملا 
عند درجة الحرارة °٥‏ 55 » متبوعة بتبريد إلى درجة حرارة الغرفةء ثم أضيف إلى المزيج السابق 
48 من مركب التتراکسوسیلات (1۴08) إ4(ء28٥81)0)‏ وبعد المزج عند درجة حرارة 
الغرفة لمدة تتراوح بين ساعتين وثلاث ساعات» يسخن ويخلط المحلول الناتج عند درجة حرارة 
55 تحت شروط إعادة التدفق حتى التجمد مدة حوالي 4 أيام» بعدها يضاف الإيثشانول المطلق 
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ااا الاي و تك الاك و اا ا هه 


ليتمكن الجامد من إعادة التشتت» ويستمر الخلط عند °٣‏ 65 تحت شروط إعادة التدفق حوالي 8 أيام 
حتى يضمن التميه الكلي» وهذا يعطي تشتتا غير شفاف للخليط الجامد في الإيثانول . يتبخر الإيثانول 
المضاف عند حوالي °٥‏ 70 وللمحافظة على حجم النظام يجب إضافة كمية تتراوح بين 400 إلى 
ع 500 من الماء المقطر مرتين» و الهلام المشتت يغلى حتى °٣‏ 100 في مغلات نصف محكمة 
الغطاء» مما ينتج تغير تدريجي (تقريبا 5 إلى 6 ساعات) للجامد المشتت من معتم (غير شفاف) إلى 
غير معتم وبعدها يبرد الجامد المشتت حتى درجة حرارة الغرفة» ثم يعرض لقوة طاردة مركزية لمدة 
5 دقيقة بتردد 200 دورة في الدقيقة حتى يتم فصل أي جامد جهري غير متجانس ثم يعالج المزيج 
حراريا في درجات حرارة منخفضة بين °٥‏ 1300 إلى °٥‏ 1350 وفي الأخير تم استعمال تحاليل 
الأشعة السينية للمادة الناتجة فتبين أن هذه الأخيرة عبارة عن ميليت نقي» وتوجد هناك طرق أو تقنيات 
عديدة استعملت في تحضير مسحوق الميليت “ '؟-“ ومن بينها تقنية المحلول الجامد والتي تعطي 
خليط ممتاز للمواد الابتدائية وتجانس كيميائي جيد للناتج» ويحضر الميليت بهذه التقنية من عدة مواد 
أولية مختلفة من بينها: خليطين من الكوكسايد (eل1×هkا )۸‏ عادة التتراتو سلیکات )۲٤08(‏ 
و؟ - بتوكسيد الألمنيوم ( علا×0اuط-ء‏ .صuمنصدuاA)‏ و خليط لأملاح غير عضوية و الکوکسايد 
لمادة نيترات الألمنيوم و .)۲٤08(‏ 
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E‏ رق تحضر الا كو ا ا د 


° 
1400 C= 4H 


m m-0 m 


الشكل ([1.1): أطياف الأشعة السينية لخليط الكاو لان ألومينا المعالجة عند درجات حرارة مختلفة 
لزمن قدره 4 ساعات . :٠۳‏ الميليت» ه: ألومينا و ء!: الكريستوباليت . 
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ااا الاي رو نض الاك و ال ا هه 


2.11. التأر بد 


11. .ةة دمة 


إن مفهوم التلبيد صعب جدأً وبالتالي من الصعب إعطاء تعريف كامل وموجز يصف ظاهرة 
التلبيد » ولكن نستطيع اعتبار عملية التلبيد على أنها طريقة تعمل على تطوير نظام مكون من حبيبات 
أو تجمعات ذات فراغات إلى حالة تكاثف مثالية أي غياب تام للفراغات» أو أنها عملية المعالجة 
الحرارية للمادة “ . و أثناء عملية التلبيد تحدث تغيرات على أبعاد و أشكال الفراغات أي تغيرات 
هندسية في المواد و هذا حسب طبيعة المادة الملبدة و شروط تلبيدهاء وتكون عملية التلبيد مصحوبة 
بمايلي : 

- نقص في الأبعاد الأولية للعينة مما يؤدي إلى زيادة كتلتها الحجمية الظاهرية. 
- زيادة في عدد الروابط بين الحبيبات وكذا شدة التماسك بينها. 
- نقص في الطاقة الإجمالية للمادة الناتج عن نمو أو كبر الحبيبات. 
- تحسين في الخصائص الميكانيكية . 

و تعتبر نسبة الفراغات إحدى العوامل الأساسية لوصف ظاهرة و طرق التلبيد للمواد الحرارية › 
لأنه يمكن شرح تغيراتها الهندسية بواسطة التغيرات التي تطرأً على أبعاد وأشكال الفراغات والتي 
ترتبط بظاهرة النمو البلوري» إن حدوث تغيرات هندسية في المواد خلال عملية التلبيد متعلق بعدة 
عوامل من بينها طبيعة المادة وشروط تلبيدها. 


1. .. القوى المحركة في التلبيد 


أثناء تسخين مادة ذات حبيبات دقيقةء تحدث لها مجموعة من التحولات ومن بينها ثلاث ذات أهمية 
كبيرة هي : زيادة في حجم الحبيبة ( نمو الحبيبة)ء وتغير في شكل الفراغ البيني»ء وكذا التغير في حجم 
الفراغات ونسبتهاء لإعطاء فراغات اقل أي تكاثف أكبرء وهناك قوى عديدة تنقص من مساحة السطح 
الحر » وهذا التناقص يمكن أن يحدث بتقلص الفراغات»ء وعموماً تكون مشتركة مع التكاثف» كما 
يمكنها أن تحدث بنمو الفراغ تزامناً مع نمو الحبيبة وتشكل العنق مع أن الكثافة تبقى ثابتة "؟. 

إن القوى الأكثر أهمية في عملية التلبيد هي قوى التوتر السطحي» والتي ترتبط ارتباطا غير مباشر 
بالطاقة السطحية» وتتواجد هذه القوى في المواد البلورية الصلبة تماما مثلما في السوائل أو 
الزجاجيات . وتؤدي هذه القوى إلى زيادة نصف قطر الانحناء في فراغ غير منتظم حتى الحصول 
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ااا اتا و تك الاو اا ا هة 


على هيئة التوازن» وكما يجب أن نأخذ في الحسبان توتر السطح للسطوح الحرة وقوى التوتر البيني 
عند حدود الحبيبة و بين الحبيبات ذات الاتجاهات المختلفةء والتي تسبب زيادة في مساحة العنق بتدوير 
وتكوير الفراغات وتقليصها وتكثيفهاء وتعتبر قوى التوتر السطحي ذات أهمية كبرىء» إلا أنها ليست 
الوحيدة التي تسبب شا في هندسة الفراغات أثناء التلبيدء حيث بين 1عمء!] ؟° را ن قوی 
الجاذبية أيضاً تساهم في تغيرات الأبعاد أثناء التلبيد» وهناك قوى أخرى ممكنة للتحولات البعدية 
للمتراصات وهي الإجهادات المتبقية والتي تذْحَل إلى المسحوق أثناء عملية الضغط حيث تشارك 
كقوى فعالة في التلبيدء كما يتأثر انتقال المادة بالفرق في الضغط وتحولات الطاقة الحرة عبر مساحة 
منحنية وهذه التحولات تؤدي إلى فروق محلية في طاقات السطح ” . 


. 3.2. م راحل ال لبيد 


تمر عملية التلبيد بثلاتث مراحل أساسية» وتؤسس على التحولات الهندسية التي تحدث أثناء 
تطور البنية المجهرية من تجمع حبيبي إلى بنية متعددة البلورات ذات كثافة عالية و يمكن أن تمييز 
مراحل التلبيد بالتحولات التي تطراً على شكل أو بنية الفراغات . 


1. 2 3.. المرحلة الابتدائية 


يحدث في هذه المرحلة إلتحام جزئي بين الجسيمات المتلامسة و بداية تشكل الأعناق كما هو 
موضح في الشكل ([2.11)ء و في هذه المرحلة لا يحدث نمو حبيبي و الفراغات تكون مفتوحة و 
موجودة بنسبة كبيرة كما تبدأً الفراغات في الظهور مبينة نهاية المرحلة الابتدائية بتقلص صغير في 
الفراغات» كما يحدث في هذه المرحلة تغير طفيف في الكتلة الحجمية الظاهرية. 


1. 2. 2.3, المرحلة المتوسطة 


تتميز هذه المرحلة بالتحام داخلي لشبكة الجسيمات و الفراغات أي بداية تقلص المادة »حيث 
تظهر بنية جديدة تتكون من حبيبات و فراغات مفتوحة . تبدأً هذه الأخيرة في الحركة و الانتشار حتى 
تصل إلى السطح مما يسمح للمادة بالتطور أي اقتراب كثافتها من الكثافة النظرية و هذه المرحلة مهمة 
في عملية التلبيدء و تتميز هذه المرحلة أيضا بالتطور غير المنتظم للفراغات من قنوات مستمرة 
ومفتوحة على طول الحد الحبيبي إلى فراغات منقطعة ومعزولة ومغلقة عند زوايا الحبيية كماهو 
موضح في الشكل ((3.11.أ) ‏ » و عند نهاية هذه المرحلة تكون المادة قد تقلصت أقصى ما يمكن . 
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الفصل التانى طرق تحضير الميليت و الت ابد 
1[. 2. 3.. المرحلة النهائية 


تبدأً هذه المرحلة عندما تصل نسب التكاثف إلى ما يقارب 90 % من الكثافة النظرية › وتزداد 
نسبة الفراغات المغلقة على حساب نسبة الفراغات المفتوحة كما تصبح هذه الأخيرة معزولة وأكثر 
كروية» و هي موجودة بين و داخل الحبيبات إكما هو موضح في الشكل ([3.11.ب) » و هذا ما 
يجعلها تتوقف عن الحركة دلالة على أن التلبيد قد وصل إلى نهايته › ولكي يحدث التكاثئف لابد أن 
يحصل نقل للمادة يؤدي بذلك وبصفة نهائية إلى نزع الفراغات» واقترحت في شأن ذلك عدة آليات 
لعملية نقل المادة. 


1, , آليات التلبيد و انتقال الممادة 


إن دراسة ظاهرة التلبيد للمساحيق الحقيقية صعبة وذلك بسبب الهندسة المرفولوجية المعقدة لهاته 
الأخيرة» ومن اجل تسهيل العملية » هناك نماذج جد بسيطة تسمح بتقليل الصعوبات › وتحديد الآليات 
التي تتحكم في انتقال المادة خلال عملية التلبيد › و بالتالي الحصول على معطيات حول حركيتها › 
ونختار في هذه الدراسة نموذج كرتين لهما نفس القطر و متلامستين في البداية و هذا للتبسيط أكثر و 
منه ندرس آلية التلبيد في الحالة الصلبة وآليات انتقال المادة في هذه الحالةء ثم التلبيد بوجود طور 
سائل تلبيد . 


١ 
۰ 
8ا‎ 
e 
5 
0 0 
۰ 
إ‎ ١ 
1 ۰ 
1 
1 “. 


(ب) 
الشكل (2.11): نموذج الحبيبتين في المرحلة الأولى من التلبيدء بدون تقلص (أ) و بتقلص إب)* . 
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الشكل (3.11): النموذج الهندسي للمرحلة المتوسطة (أ) و المرحلة النهائية إب)* . 


1. .,., آلية التلبيد في الحالة الصلبة 


يتم في هذه الآلية فرض أن الحبيبات كروية الشكل قبل معالجتها و لها نفس القطر و منتظمة 
التوزيع على كامل العينة . إن تسخين المادة معناه إعطاء الحبيبات طاقة حرارية مما يجعلها 
تبحث عن حالة أكثر استقرار»ء أي الوصول إلى حالة تكون فيها الطاقة الداخلية للنظام في أدنى قيمة 
لها. 


]2.11 4., آلية التبخر والتكاثف 


ِن اختلاف الانحناء في السطح واختلاف ضغط البخار عند أجزاء من النظام يؤدي إلى ظهور قوة 
محركة لنقل المادة أثناء التلبيدء ولا تحدث هذه العملية إلا في بعض الأنظمة فقط » إلا أنها أبسط 
عملية لنقل المادة كما أنها تعطي فهما أساسياً للعمليات الأكثر تعقيداً كما يوضحه الشكل (4.11) 
والذي يبين المراحل الابتدائية للعملية عندما يكون المسحوق قد بدا تلبيده» وعند سطح الحبيبة فهناك 
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ااا الاي و نض الاك و ا ا ةه 


نصف قطر انحناء موجب كبير نسبياً إلا أنه عند الوصلة بين الحبيبتين يكون العنق بنصف قطر 
ناء سالا و ضفر ر تال فضفة البكار ن مساح الق ولح السية سى لفل النادة 
إلى داخل مساحة العنق» وباستعمال تقريب جيد وجد أن نسبة النمو لمسافة الربط بين الحبيبات تعطى 
بالعلاقة : 
x _| 3rYM™Po - 3‏ 

' | /2RTP7d2 


حيث أن: ۴٠‏ ضغط الغاز المشبع في توازن مع السطوح شبه المستوية للجزيئة و :M‏ الوزن 
الجزيئي للبخار و ل: الكثافة» و 1: درجة الحرارة و ۸ ثابت الغازات» و ا: زمن التلبيد و ۷: جهد 
السطح البيني» و المعادلة أعلاه تعطي العلاقة بين نصف قطر مساحة التماس بين الحبيبات 
والمتر ات الور ة على نة تموها: إن المسافة بين مراك الضسات الكررية ( الشكل 11 .4 لسة 
متأثرة بنقل المادة من سطح الحبيبة إلى العنق بين الحبيبات وبالتالي فالتقلص الكلي لحبيبات المتراص 
غير متأثرة بنقل المادة في الطور البخاري ويتغير حينئذ شكل الفراغ فقط وبالتالي فإن عملية التلبيد 
في الطور البخاري تتعلق بدرجة الحرارةء وهذا بسبب أن ضغط البخار ۴١‏ يتزايد أسيا مع درجة 
الحرارة. 


1. .4.. آليات نقل المادة في الحالة الصلبة 


لن نقل المادة يحدث بسهولة في الحالة الصلبة إذا كان ضغط البخار منخفضاء حيث يبين 
اتحرل 17 ات اس الى كن ر ل ا ن طح هة اى خخا ار من خود 
الحبيبات بواسطة الانتشار السطحي والشبكي والانتشار عبر حدود الحبيبات»ء ويبن الشكل (5.11) 
المسارات الموافقة لنقل المادة خلال المراحل الأولى للتلبيدء إن نقل المادة من السطح إلى العنق 
بالانتشار السطحي أو الشبكي ( العمليتين 1 و2)ء لا تقود إلى أي تناقص في المساحة بين مراكز 
الحبيبات وهذا يعني أنه لا يوجد تقلص للمتراص ولا تناقص كلي للفراغات» وبالمقابل فإن نقل المادة 
من حجم الحبيبة أو من حدودها يسبب تقلص للمتراص ونزع للفراغات وبالتالي زيادة في نسبة 
التكاثف . 
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الفصل الثاني _ _ طرق تحضير الميليت و التلبييد 
الجدول 1.11. كيفية انتقال المادة أثناء تلبيدها والطرق المتبعة في ذاإى © 


رقم الآلية كيفية انتقال المادة منبع المادة فخ المادة 
1 الانتشار السطحي السطح العنق 

2 الانتشار الشبكي (الحجمي) السطح العنق 
3 الانتقال بالتبخر السطح العنق 
الانتشار عبر حدود الحبيبات کرد ال ات العنق 
5 الانتشار الشبكي خو الخ ا يات الق 
6 الانتشار الشبكي الانخلاعات العنق 


1. ,.., آلية الانتشار الشبكي 


إن هذه الآلية هي الأكثر أهمية لنقل المادة حيث يتم نقل المادة من حدود الحبيبة إلى العنق بواسطة 
الانتشار الشبكي وحركية هذه الآلية مماثلة لعملية الطور البخاري إلا هناك اختلاف ضعيف في 
الهندسةء ويمكن إظهار هذه الآلية بسهولة باعتبار نسبة هجرة الفراغات» بمعنى إن هناك اختلاف في 
تركيز الفجوات» وبالتالي يمكن أن تأخذ المعادلة السابقة الشكل التالي : 


X 


f 


4D,yBD* -15 02 
N 


حيث أنًَ: ه الحجم الذري للفجوة المنتشرة و :K‏ ثابت بولتزمان و *5: معامل الانتشار الذاتي 
D*‏ 

والذي يرتبط بمعامل الانتشار للفجوات e‏ الفجوات في مساحة مستوية» 
a C0‏ 


و يتم في هذه العملية تقريب لمراكز الحبيبات وبالتالي تقلص في الحجم والذي يعطى بالعلاقة التالية: 
يدم هي نور و ي کي و ص 


2/5 
AV ھور‎ _ 1 aD O 03 


ET /2KT 
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ااا الاي تخضو الاك و اا ا هة 


تبين العلاقة رقم 2 أن نمو منطقة الربط بين الحبيبات تتزايد مع ٠"‏ وتقلص المتراص يتناسب مع 
وفي هذه العملية لا يعتبر الزمن هو المتغير الحرج لمراقبتهاء لكن بالمقابل فإن مراقبة الحجم 
الابتدائي للحبيبة مهم جداأً وذلك لأن نسبة التلبيد متناسبة مع مقلوب حجمها الابتدائي . 

أن اتفال المادة بالية الأتشار الشيكي. ميم إلا آنها لا تخيث اليد لوحدها ببب أن المادة التي تضل 
إلى سطح العنق بالانتشار عبر حدود الحبيبات يُعاد توزيعها بالانتشار السطحي" . 


1. 4.2 3.. آلية الانتشار السطحي 


إن وجود تزايد في تركيز الفجوات بجوار سطح العنق وتناقصه بالقرب من سطح الكرة» سيؤدي 
القرورة لے هة اتوك من مخ الق تجاه سط أكرة وها اف الفوات بدي 
بالضرورة إلى هجرة المادة في اتجاه معاكس كما يوضحه الشكل .)١.6.11(‏ 

التغير في حجم العنق في وحدة الزمن يساوي إلى التدفق الذري الذي ينغرس في العنق» أو هو المكافئ 
لتدفق الفجوات التي تترك العنق والذي يعبر عنه رياضياً بالمعادلة التالية: 


dt 
هي المساحة التي‎ :S حيث أن: [ هو تدفق الفجوات التي تغادر العنق لوحدتي الزمن والمساحة و‎ 
يعبرها هذا التدفق وهذه المساحة عبارة عن طوق نصف قطره × و سمكه 6ء و من جهة أخرى فإن‎ 


التدفق الكلي ينقسم إلى قسمين نتيجة التناظر وبتطبيق قانون ۴1٥K‏ الأول» حيث يفترض أن تدرج 


حيث 0 معامل انتشار الفجوات وتعطى العلاقة النهائية بالشكل التالي : 


x (56Dg5ş@ 
: E RRR 


r 
. درجة الحرارة‎ ١ ثابت بولتزمان و‎ K حيث 2) هو الحجم الذري و‎ 
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1. 4,2.., آلية الانتشار الحجمي 


ترتكز هذه الالية على انتشار الفجوات عبر حجم الحبيبات و ليس عبر سطحهاء كما يوضحه 
الشكل ([6.11 ب) وبإجراء تقريب ما نجد أن نسبة انتشار الفجوات تتم بعملية انتشار بين أسطوانتين 
متداخلتين حيث يفترض أن التدرج في التركيز ينتهي على مسافة تساوي المسافة بين الاسطوانتين 
(م-٣)»‏ وباستعمال المعادلة رقم (04) و بتطبيق قانون ۴1١‏ الثاني نحصل على علاقة نهائية تقريبية 
لتغيرات × بدلالة الزمن وهي ؛ 


* 2 


AP, o 


Ap, >o 


الشكل ([1 .4): آلية التبخر والتكاثف °° . 
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الشكل (5.11): انتقال كمية المادة أثناء المرحلة الأولى من التلبيد © 


الشكل (6.11): يبين آلية الانتشار السطحي (أ) و آلية الانتشار الحجمي إب)“ . 
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1[ 1.2 آلية التلبيد بوجود طور سائل 


إن درجة حرارة تلبيد بعض المواد الحرارية عالية جدا وبالتالي فإن صناعتها تحتاج إلى طاقة كبيرة» 
وللتخفيض من هذه الطاقة تضاف إليها مواد أخرى تشكل طورأ أو أطوارا سائلة في درجات حرارة 
أقل من درجة حرارة التلبيدء فوجود السائل يسهل عملية تكثيف المادة سواء تفاعل مع المادة الأم أم 
لاء وفعالية هذا التكاثف تعتمد على:؛ وجود كمية السائل» وانحلالية الطور الصلب في السائلء 
والانتشار الجيد للطور السائل بين الحدود الحبيبية, 

ِن آلية التكاثف في هذه الحالة ناتجة عن القوة الضاغطة التي يولدها الطور السائل عند توزعه على 
الحدود الحبيبيةء فإحاطة الطور السائل بالحبيبة خاصة إذا كانت صغيرة الحجم يدفعها إلى البحث عن 
حالة الاستقرار لأنها تكون قد اكتسبت طاقة كافية للتحرك بسهولة » كما هو موضح بالشكل (7.11). 


و لكن بالرغم من إيجابيات هذه الآلية إلا أنها تتضمن بعض السلبيات و من أهمها ضعف الخصائص 
الميكانيكية للمادة الملبدة بوجودها و خاصة بزيادة الطور السائل و كذلك انخفاض درجة حرارة 
الاستعمال القصوى . 


الشكل (7.11): التلامس بين حبيبتين كرويتي الشكل مع منطقة وسطية لسائل * . 
1. 52, الفراغات المتبقية 
تتواجد الفراغات المتبقية كطور تاني في أغلبية المواد الخزفية المحضرة بالتلبيدء ونلاحظ هذه 
الفراغات على حدود الحبيبات وداخلها في العينات الملبدةء وتلاحظ داخل الحبيبة عندما يكون انحناء 
41 


PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com 


ااا اتا و تك الاو اا ا هة 


حد الحبيبة والقوة المحركة لهجرة الحد الحبيبي عاليين» ولهذا السبب يحصل نمو سريع للحبيبات في 
المراحل الأخيرة من التلبيدء أما إذا كان حجم الحبيبة كبيرا والقوة المحركة لهجرة الحدود منخفضة 
فا ار اغات بز عي شرل ال لحي مرق ر الها ۶ :ونس رع قر اعات داكن 
الحبيبة خلال المراحل الأخيرة للتلبيد وهذا بسبب الحجم الكبير الذي تبلغه الحبيبات . وبالمقابل فإن 
الفراغات الموجودة بين الحبيبات يكون نزعها سهلا إلا أنها تنقص خلال مرحلة التلبيد النهائية. 


11. , العوامل المؤثرة على تنشيط التلبيد 


إن القصد من تنشيط التلبيد» هو تسريع التقلص الحجمي النسبي للمادة الملبدةء ويأتي ذلك بعدة 
عوامل مرتبطة ببعضها البعض و من أهمها ” : 

1- زيادة مساحة التلامس بين الحبيبات» كنتيجة لصغرها أو شكلهاء أو لتعرضها لضغط 
خارجي . 

٠2‏ تخفيض نصف قطر الحبيبات وبالتالي الزيادة في مساحة التفاعل فيما بينها. 

3- الرفع من معامل الانتشارء المرتبط بتخفيض طاقة التنشيط» ويمكن الحصول على 
هذا التخفيض بتشويه بلورات المادة أو إدخال جزيئات أو ذرات شائبة. 

4 - إضافة بعض المواد لتشكيل أطوار سائلة في درجة حرارة اقل» فوجود هذا الطور 
يسهل عملية تكثيف هذه المادة . 

٠ 5‏ أن يكن شكل الحبيبات غير منتظم لأن وجود مناطق ذات تحدبات كبيرة يسهل من 
عملية حركة المادة و بالتالي بداية التلبيد عند درجات حرارة منخفضة. 


7.1 تلبدد الميلليت 


قر الت من .الاك الح ية القاعة و هذا الخصائض لف اة الخدة مل درحة اتصهارة 
العالية ومعامل تمدده الحراري الضعيف , 

إن تلبيد مساحيق الميليت صعب جداً و هذا راجع لمحدودية الانتشار الذاتي لشوارد “81 و "۸ 
داخل بلورة الميليت وكذا الانتشار في الحدود الحبيبية للميليت ” ٠‏ و لذلك فإن تلبيد و نمو بلورة 
الميليت يتطلب طاقة تنشيط عاليةء و بالتالي فللحصول على ميليت ذي كثافة عالية تقترب من كثافته 
النظرية فإنه يجب تلبيده عند درجات حرارة مرتقفعة إحوالي ©1700°)” » ولتخطي هذه 
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ااا الاي و تكو الاك و ا ا هه 


الصعوبات هناك عدة دراسات اتجهت إلى الخفض من درجة حرارة التلبيد دون المساس بخصائص 
الميليت الإيجابية . إن الطرق التي أتبعت في سبيل تحقيق ذلك متعددة ومتنوعة ومن أهمها؛ 

٠‏ تحضير الميليت بتقنيات جديدة مثل المحاليل الجامدة الغروية (1عع 501) والتي تعطي مساحيق 
ذات حبيبات دقيقة أقل من 1۳ وبالتالي تخفيض درجة حرارة التلبيد إلى حوالي °٥‏ 1200ء 
أو إضافة بعض الأكاسيد مثل 20و 0ع( ....الخ. و فيما يلي نتناول الطرق التجريبية 
التي استعملت من طرف الباحثين في التلبيد . 


1 .., طرق تلبيد الميليت 


من أجل الحصول على نسب تكاثف عالية وبالتالي خصائص جيدة استعمل الباحثون عدة طرق نذكر 
اع ل ل ۷ الك 


1[. 1.1.2 التلبددد بدون إضافات 


إن أجدى طريقة لتلبيد الميليت الكثيف هي الصهر بواسطة أفران القوس الكهربائي ثم التشكيل 
لطر كحض اللي را كاه ناه ا بجت دخات الخر اة اة ل ن 
هناك طرق أخرى نذكر منها على سبيل المثال لا الحصر : استعمال طريقة (1ءع 801) لتحضير 
الميليت ذو الحبيبات الدقيقة أو تأثير الإضافات على تلبيد الميليت . 


ثلاثة مراحل مختلفةء وتم تصنيفها على أساس التغيرات الهندسية أثناء عملية التكاثف . و بينا أن تلبيد 
الميليت يتأثر أساسا بحجم الحبيبات الأولية و درجة حرارة المعالجة و كذلك التركيب الكيميائي » حيث 
صنفت أنواع الميليت المحضر حسب التركيب الكيميائي إلى ثلاث أقسام . 

* الميليت الذي يحتوي على نسبة وزنية من الالومينا تتراوح بين 60 % و 65 % يتكاثف بصورة 
كبيرة » وذلك راجع إلى ارتفاع نسبة الطور السائل أثناء التلبيد أي أن آلية التلبيد في هذه الحالة تتم 
بوجود الطور السائل. 

* الميليت الذي يحتوي على نسبة وزنية من الالومينا تتراوح بين 71 % و 74 % ٠‏ يمكن الوصول 
إلى نسبة تكاثف عالية وذلك في درجات حرارة جد مرتفعةء رغم أن سرعة تلبيده ضعيفة » لاحتوائه 
على قيم ضعيفة من الطور السائل. 

* الميليت الذي يحتوي على نسبة وزنية من الالومينا أعلى من 75 % هو ميليت صعب التلبيد و 
ارجعوا ذلك إلى انعدام الطور السائل الذي يساعد كثيرا على تلبيد الخزفيات عامة. 
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هي الآلية الأساسية لعملية التلبيد في الميليت › و أن نسبة التلبيد تتعلق أساسا بوجود أو إنعدام الطور 
السائل"” ` ”, و ڊjı Sant y Metacalfe‏ ”7 أن نسبة تلبيد الميليت تتعلق أساسا بمتوسط الحجم 
السطحية للحبيبات » وهذا ما يساعد على تنشيط التلبيد » كما أن وجود الطور السائل للسيليس هو 
المسؤول عن اخذ حبيبات الميليت للشكل الموشوري . و يتغير شكل الحبيبات إلى حبيبات متناظرة 
(أو متساوية المحاور ) عند انعدام الطور الزجاجي و ذلك بزيادة نسبة الالومين » وهذا ما أشار إليه 
Sch‏ ” . حيث بين أن وجود أو انعدام الطور السائل أتناء التلبيد له تأثير كبير في تلبيد الميليت 
و بنيته المجهرية و كذلك خصائصه الميكانيكية . كما أن تلبيد الميليت بوجود طور سائل يؤدي إلى 
ظهور حبيبات ذات شكل موشوري و بزيادة تركيز الالومين تأخذ حبيبات الميليت شكلا متناظرا . كما 
أن الخصائص الميكانيكية تتأثر كثيرا بالشكل الحبيبي ٠‏ حيث أن الميليت الذي يحتوي على 
حبيبات ذات شكل موشوري تكون مقاومته الميكانيكية أعلى منها في حالة الميليت ذي الحبيبات 
المتناظرة أو المتجانسة و خاصة عند ذزجات الحرارة المنخفضة تسيا اقل من ©1200°), 


كما استنتج كل من ء)عه؟ و )یه۴ ” بأن عملية النقل و الانتشار عبر الحدود الحبيبية 


أ ٠‏ تلبيد الميليت المحضر بطريقة (1ءع 1ه8) 


إن دراسات عديدة كانت موجهة نحو تحضير مساحيق الميليت ذو الحبيبات الدقيقة ( أي 
مساحة سطحية نوعي عالية) لخفض مساحة الانتشار وزيادة قوة التلبيد وبالإضافة إلى تخفيض حجم 
الحبيبات يمكن زيادة التكاثف باستعمال المسحوق المتجانس والمتماسك والذي تكون فيه الحبيبات 
مجمعة لكثافة نسبية عالية مع غياب الفراغات الكبيرة» وكما يمكن تلبيد مسحوق الميليت المتراص ذو 
حجم حبيبي أقل من 1۳ بدون ضغط لكثافة نسبية عالية تفوق 98 % عند درجة الحرارة 


فيما بينها لتعطي مركب الميليت بعد حدوث عملية التكتيف» وهذه العملية تتطلب مراقبة جيدة في نظام 
الخلط فإذا تم خلط الالومينا والسيليكا وكان حجم حبيبات هذا الخليط صغيرة جداً ( سط > ) فإنه 
بخنت خرن إلى میت فی درجات راز 5 منخففة جل آما لذا کان حجم حبيبات الخلط كير جدا 
( ص ت ) فيقابل هذا ارتفاع كبير في درجة الحرارة ( أكبر من °٥‏ 1650 ) من أجل إنهاء عملية 

إن أخفض درجة حرارة للتلبيد تنجز عندما يكون معيار الخلط في المدى التقريبي من 5 
إلى صد 10ء وهذا ما أشار إليه كل من asةل1اهY‏ ” و yهR‏ ؟” '”” و 2۲4ط0ممنط؟ وفريقه ؟ 
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ااا اللي و نكي الاك و ا ا هة 


و Sonuparlak‏ ” و ع«هJ‏ "*. واستعملت في هذه الدراسات مركبات الالومينا الغروية والقابلة 
للذوبان والمواد المحتوية على السيليكا لتحضير المساحيق بطريقة 1عع 1٥؟»‏ حيث أضغطت هذه 
الأخيرة على شكل أقراص وكثفت بطريقة فعلية في درجات حرارة بين °٣‏ 1200 و 
٣‏ 1300 <" بينما التفاعل لتكوين الميليت لوحظ فعليا في درجات حرارة عليا بين °٥‏ 1250 و 
°٣‏ 1350. و قد قام وه و فريقه "* بخلط الألومينا مع مركبات ۲1٤0S‏ باستعمال طريقة 
1 01 فتحصلوا على ثلاث مساحيق مختلفة التراكيز من 0ا۸ و 8102 » ثم تمت معالجتها في 
مجال حراري من 825٥‏ إلى °٣‏ 1600 لمدة 8 ساعات. 

إن العينة التي تحتوي على 74 % وزنا من 0ر۸1 و 26 % وزنا من 8102 كثقت في مجال 
حراري بین °٤٥‏ 1100 و °٤‏ 1300 أنظر الشكل (8.11). 

زيادة نسبة التكاثف يقابلها نقصان في نسبة الفراغات» حيث نلاحظ أن نسبة الفراغات انعدمت تماما 
عند درجة الحرارة °٣‏ 1250 ( الشكل 11 .9 )» إن انعدام نسبة الفراغات في المساحيق المتجانسة 
والمتماسكة يعني أن نسبة التلبيد تزيد عن 95 % وتصل نسبة التكاثف في العينات السابقة إلى قيمة 
عظمى عند °٥‏ 1300ء و تتناقص فوق °٥‏ 1300 والسبب أرجئ إلى تمدد حجم المتراص بسبب 
تفاعل الألومينا والسيليكا لتكوين الميليت» وتم التأكد من ذلك باستعمال انعراج الأشعة السينيةء وانتهى 
تفاعل تكوين الميليت وتلبيده عند درجات حرارة بين °٣‏ 1500 و °٣‏ 1600 حيث بلغت الكتلة 


دراسة سلوك التكاثف للعينات التي تحتوي على نسب وزنية من A10‏ و <810 كالتالي 
83 6176 ى 66 % 344 % ) تد معالجة خر اة عغالة لتشكل المايته لوخظ أن .اة 
التي تحتوي نسبة كبيرة من د810 قد تحولت إلى ميليت و سيليكا حرة» بينما التي تحتوي على نسبة 
أصغر فقد تحولت إلى ميليت و ألومينا. إن نسبة تكاثف العينتين السابقتين كانت مشابهة للعينة الأولى 
وهذا ما يوضحه الشكل ( 11 .10)» حيث يحدث التكاثف الكلي للمساحيق في المدى الحراري بين 
€ 1100 و € 100 قا تیذا تشگل الت فوق. © 1300 كما لر خظ ظا أن هة الفر اغات 
انعدمت تماما في °٥‏ 1300 ( الشكل ]1 .11). 

كما قام كل من ع1٥[‏ و ۸4144١‏ ” بتلبيد الميليت المحضر بطريقة 1ع 801 فتحصلا 
على نسبة تلبيد تقارب 98 % عند درجة حرارة 1200٥‏ » كما درسا تأثير سرعة التسخين على 
تلبيد المساحيق المحضرة . حيث تم تلبيد مجموعة من العينات عند درجات حرارة مختلفة من 825°€ 
حتی 1500٣‏ بسرع تسخین ٣¡ص/1°Cر 5°C/min‏ و 10°€C/min‏ و 15°€C/min‏ فوجدا أن 
التخفيض من سرعة التسخين يساعد بصورة ملحوظة على عملية التلبيد فكلما كانت سرعة التلبيد 
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اخفض كلما أمكن الحصول على تلبيد أعلى عند درجات حرارة أقل حيث نلخص جميع العمليات في 
الشكلين (11 .12 و 11 .13), 


1. 2 1.. تلبيد الميليت بالإضافات 


تم الشات کو امل ما فة کے یذ المت ومن کن کات کے ات کے کد ما 
الأخير وهي ;¥20 و 0عM‏ °°-* CeO: s "TiO: g "B0; ,*' * SrO gy‏ ”. 

و قد بينت دراسات أخرى ” أن إضافة أكسيد الإيتريوم و أكسيد المغنيزيوم و كذلك أكسيد 
الكالسيوم بنسب ضعيفة تتراوح بين 1%و 2% لجملة الالومين - سيليس يساعد على تشكيل أطوار 
سائلة عند درجات حرارة منخفضة نسبيا » و يساهم بصورة كبيرة في زيادة التلبيد . إذ أن الميليت 
الملبد عند ©1550 بدون إضافات لم تتعدى نسبة تلبيده 65% و هي ضعيفة جدا مقارنة بتلك 
المخصضل ليها باستعمال هذه الإضاقات حيبت تجاوزت فة التليذ 95% و ازجعوا هذه الزياذة إلى 
تشكل الأطوار السائلة التي تساعد على التلبيد . كما بينت دراسة أخرى “” حول تأثير أو كسيد 
المغنيزيوم )M0(‏ على تلبيد الميليت المحضر انطلاقا من الكاولان و الالومين النقي أن إضافة 
نسبة اقل من 3% ترفع من نسبة التلبيد و تخفض من درجة حرارته » حيث أن 90% من نسبة 
التلبيد للعينة المضاف إليها 3% تم بلوغها عند 14007٥‏ أما العينة التي لا تحتوي على إضافات فلم 
تتجاوز نسبة تلبيدها 70% عند 1500°٥‏ . و قد علل الباحثون هذه الزيادة في التلبيد إلى تشكل 
الطور السائل الذي يساعد على التلبيد و يظهر ذلك من خلال البنية المجهرية لحبيبات الميليت التي 
تأخذ شكلا مستطيلا . كما بينوا أيضا أن إضافة أكسيد الحديد ۴١١0‏ تعيق عملية التلبيد» و في 
دراسة لتأثير إضافة أو كسيد الحديد ۴٠١0‏ في تلبيد الميليت وجد نصهمنصن K‏ أن هذا الأخير 
يؤثر سلبا على تلبيد الميليت . حيث قام بتحضير الميليت انطلاقا من الكاولان مضافا إليها الالومين 
حسب صيغة الستكيومترية للميليت» تم إضافة نسبتين من ۴١203‏ و هما 2% و 5% وزنا و قارنهما 
مع تلبيد الميليت النقي» و بعد تلبيد هذه العينات عند درجة الحرارة1600°۳ لمدة 3 ساعات لاحظ 
أن نسبة التلبيد للميليت هي 97.0% أما العينات التي ضیف إلیها ۴٥20‏ فانخفضت حسب تركيز 
۴03 » ففي العينة 2% وزنا بلغت 90.8% أما في العينة 5% وزنا فكانت 80.3% عند نفس 
الدرجةء و ارجع هذا الانخفاض إلى أن إضافة ۴٥0‏ إلى الميلیت كانت محفزا لنمو حبيبات الميليت 
و ذلك لأن الانحلالية العظمى ل ۴٠١0‏ في الميليت كانت 12.5% وزنا 

و بين 101 و فريقه ‏ عند دراستهم لتأثير السحق في تلبيد الميليت و خصائصه الميكانيكية 
عند تحضيرهم للميليت انطلاقا من الكاولان و د(8104)د ا۸ أن زيادة زمن سحق المواد الابتدائية 
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E‏ رق تحضر الا كو اا د 


ينقص من حجمها الحبيبي و يسمح بالحصول على خليط حبيبي دقيق و متجانس» مما 
يساعد على تشكيل الميليت و زيادة تلبيده. و يرجع ذلك لارتفاع مساحة التلامس بين الحبيبات» حيث 
کا من الضون آ فة د 015 وك عد در الكر ر 3 ©1600 دة ا ع حت 
بلغت مقاومتها للثني اكثر من ۴4( 350» ومن جهة أخرى فإن استعمال مسحوق حبيبي دقيق 
و متجانس يرفع من القوة المحركة للتلبيد بزيادة المساحة السطحية النوعية للحبيبات و بالتالي يرفع من 
طاقتها السطحية» كما ينقص من حجم الفراغات المغلقة» و يجنب ظهور حبيبات ذات حجم كبير في 
العينات الملبدة» إضافة إلى ذلك إن وجود تجمعات حبيبية في المسحوق الابتدائي يعيق عملية 
التلبيد و هذا ما أشار إليه )عه؟ و فريقه ”. 


14 wê Aly Uy DS wh BI, s4 J4 wk Ai Ûy 26 Wr IO, 
: 


1 11 ا1 1 ا 
bh 6û 100 0 Im 13 7 Fg û 1‏ 


الشكل ( 11 .8): تغير الكتلة الحجمية بدلالة الشكل ([1 .9 ): تغير نسبة الفراغات بدلالة 
درجة الحرارة درجة الحرارة 
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الفصل الثاني _ _ طرق تحضير الميليت و التلبيد 


1 ie. r 
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ألفكل [1 .10]: غير الكظة الخجمية بدلا الشكل ([1 .11): تغير نسبة الفراغات بدلالة 
درجة الحرارة درجة الحرارة 
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الفصل الثالث الطرق التجريبية المتبعة و الأجهزة المستعملة 


الفصل الثالك 


الطرق التجرسية المتبعة و الأجهزة المستعملة 


تتاولنا هدل الفصل ماهية المواد الأولية المستعملة بحا هذاء و عرضنا حاف الطرق 


المبعة إعملهة التحضيرواللبيد» وكذا الإشا رة إإطرق التحليل والأجهزة المستعملة ؤهذي 


الدراسة. 
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الفصل الثالث الطرق التجريبية المتبعة و الأجهزة المستعملة 


11 المواد الأولية المستعملة 


1.11۳1 ال اولان 


استعملنا في دراستنا الكاولان الجزائرية والتي تحصلنا عليها من جبل دباغ الكائن بضواحي مدينة 
قالمة» وهي عبارة عن أحجار ذات أشكال مختلفة يميل لونها إلى البني وهي ذات صلادة منخفضة و 


تقدر كتلتها الحجمية التي بحوالي 2,53 = م أي ما يعادل 98 % من الكثلة الحجمية 
CM‏ 


النظريةء سحقنا هذه الحجارة جيدا بواسطة جهاز ساحق آلي حتى أصبح معدل قطر الحبيبات يقارب 
"5 وهذا بعد قياسنا لمعدل قطر حجم الحبيبات بواسطة جهاز قياس حجم الحبيبات . كما قمنا أيضا 
بتعريض هذا المسحوق على جهاز حيود الأشعة السينية وذلك تحت الشروط التجريبية التالية: 

زاوية الحيود الصغرى 20-10° و العظمى 70°-=20 

فرق الجهد ۷ ۷=40 و شدة التیار ۸" 30 1 » و استعملنا أثناء انجاز هذا البحث طول موجي 
وحيد للأشعة السينية لمهبط النحاس ۸° 1,5418 = » وبواسطة بطاقات تعريف العناصر تم التعرف 
على ماهية المادة والتي هي عبارة عن كاولان ذات الصيغة الكيميائية التالية : ب(8120)08ا۸ . 


1,.., أکسيد الألمنيوم المخبري 03ر۸1 


استعملنا في دراستنا هذه أكسيد الألمنيوم المخبري عالي النقاوة › يبلغ متوسط قطر حبيباته 
تقريبا ل 0,5» وقمنا بتعريض هذا المسحوق على حيود الأشعة السينية فتبين أنه 0ر۸1 -» والذي 
يساعد بشكل كبير على تكوين الميليت . بعد تعرفنا على ماهية المادة قمنا بإضافة أوكسيد الألمنيوم إلى 
الكاو لان المكلسنة عند درجة حرارة 700€ لمدة ساعتين وهذا حسب الصيغة الستكيومترية 
لتكوين مادة الميليتء حيث قمنا بخلط المزيج خلطا جيدأ وسحقه بواسطة جهاز ساحق آلي لمدة 5 
ساعات بوجود الماء المقطر بنسبة 2 إلى 1 مع تطبيق سرعة دوران قدرها 250 دورة في الدقيقةء ثم 
قمنا بتجفيف المزيج في فرن تجفيف عند درجة حرارة °٣‏ 150 لمدة 6 ساعات وهذا من أجل نزع 
الا اى اف اعا الود ف د ان ا ا ت ت و 
الأخيرة في درجات حرارة مختلفة وباستعمال فرن من نوع ٥۲۲1۴۲۳‏ طة۸N[»‏ تصل درجة حرارته 
القصوى إلى غاية °٣‏ 1800 وبسرعة تسخين ١إص/10°€C.‏ 
وبعد المعالجة الحرارية تحصلنا على مادة الميليت والتي استخدمناها في جميع تجاربناء ويمكننا 
تلخيص عمليات التحضير في شكل تخطيطي كما هو موضح في الشكل 1.111 . 
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1 ., أكسيد المغنيزيوم 0ع١‏ 


استعملنا أوكسيد المغنيزيوم والذي إستخلصناه من كربونات المغنيزيوم بتسخين هذه الأخيرة إلى درجة 
حرارة تقدر بحوالي ©900° لمدة ساعتين وذلك حسب التفاعل الحراري التالي : 
900°C‏ 
MgCO;——-— MgO +CO, T‏ 
حيث تم الحصول على أوكسيد المغنيزيوم النقي وتم التعرف عليه باستعمال انعراج الأشعة السينية. 


11., الطرق المتبعة في التلبيد 


استعملنا طريقتين في عملية التلبيد : 

٠‏ تلبيد المسحوق كاولان _ ألومينا بدون إضافة أية أكاسيد كعوامل مساعدة 

. دراسة تأثير أوكسيد المغنيزيوم على تلبيد الميليت‎ ٠ 
ولدراسة تأثير أوكسيد المغنيزيوم على تلبيد الميليت › قمنا بتحضير مساحيق متكونة من الكاولان‎ 
المكلسنة ( الميتاكاولان ) و أكسيد الألمنيوم مضافا إليها نسب وزنية مختلفة من أكسيد المغنيزيوم‎ 
مع إتباع الخطوات التالية؛‎ 

أآخذنا المسحوق المتكون من الميتاكاولان و أوكسيد الألمنيوم وأضفنا إليه نسبا كتلية مختلفة 

20%1 % .3 % 4 % ۰ 5 % و 6 % وزنا » من أوكسيد المغنيزيوم وذلك باستعمال ميزان 
كهرومیكانيیكي [ 220-4 ۸858 ٤۸×‏ ] تصل كتلته القصوى إلى ع 220 وحساسيته تقدر 
بحوالي ع 0,0001. أضفنا الماء المقطر إلى المزيج › وقمنا بعملية الخلط بواسطة ساحق آلي › وذلك 
لمدة 5 ساعات وسرعة دوران تقدر بحوالي ۳ص۲ 250 لكل تركيز معين لأوكسيد المغنيزيوم › وقمنا 
بتجفيف المسحوق في فرن تجفيف وذلك من أجل نزع ماء الرطوبة › ويمكن تلخيص العمليات الأنفة 
الذكر في شكل تخطيطي كما هو موضح في الشكل 2.111 


11 صناعة العينات 
كبسنا العينات المحضرة داخل قالب من الفولاذ المعالج باستعمال جهاز كبس هيدروستاتيكي 
يدوي تصل قيمة الكتلة التي يمكن أن يطبقها إلى 15 طن» أما أبعاد العينات لمختلف أنواع 


المساحيق المدروسة فهي ذات قطر تابت (ط13-=4) و أوزان متقاربةء حيث طبقنا كتلة واحدة 
قدرها 1 طن على جميع المساحيق»ء حيث أن هذه الكتلة توافق ضغط مقداره N۴2‏ 75 وتم اختبار 
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هذا الضغط وذلك بعد القيام بعدة تجارب في هذا الشأن حيث لاحظنا أن جميع المساحيق المضاف إليها 
أك الزن وغو مضا ها كل كا أكر من | طن ار أله اكاد اة هذه امات 
وإخراجها من الفرن تظهر بها بعض التشققات الداخلية وكانت أحسن نتيجة للضغط هي N۲‏ 75. 


1 . تلبيد العينات 


بعد الانتهاء من عملية التحضيرء قمنا بتليد العينات في فرن تصل درجة حرارته القصوى إلى 
1° وسرعة تسخين 10٥‏ لكل دقيقةء وبعد مرور الوقت اللازم للتلبيد كنا نبرد العينات ببطء 
اک ن کمن کن ارو اقم 


1 ,5 , قياس الكتلة الحجمية 


قمنا بقياس الكتلة الحجمية للعينات الملبدة وتمت مقارنتها بالكتلة الحجمية النظريةء وذلك من 
أجل معرفة نسبة التلبيدء ولتحقيق ذلك استعملنا ميزان كهر وميكانيكي من نوع 
K٤RN ARS 220-4‏ يقوم بحساب الكتلة الحجمية باستعمال مبدأً أرخميدس» وبالتالي فالكتلة 
الحجمية تكون كالتالي : 
My Peau‏ 


Pp 7 my Mme 


حيبت أن وده كثلة العينة قي الهو اء و مه كل العيئة في الماء و هه الكلة الحجمية للماء المقطر 
ا ق ا کت د و ا 


نسبة التلبيد = 100 n‏ 


th 


وم أيضا اتاك من الكل الخجية الخسربة بواسطة الجهار اسايق باستعمال جهاز آخر أكثر تطورا! 
يعمل بضغط غاز الهليوم ( )٤۲‏ 10۳ء۴ 1330 ءرمuءAc)ء‏ فوجدنا نفس النتائج المتحصل عليها 
ا د ا د ف ل 
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mM 
Pa = 
Vm + Vpo + VpF 
mM 
E RE 
Vm + Vp 
mM 
Pth 3 
Vm 


حيث أن ؛ 

ص : الكتلة الحجمية الظاهرية أي بالفراغات المفتوحة . 

مص : الكتلة الحجمية بدون فراغات مفتوحة أي بوجود الفراغات المغلقة. 

ى م ؛ الكتلة الحجمية النظرية و "۳: كتلة العينة و ۷ : حجم العينة. 

مم۷ : حجم الفراغات المفتوحة و مم۷ : حجم الفراغات المغلقة. 

والحجم الكلي للعينة يساوي إلى مجموع الحجوم السابقة أي أن : ۷ + مم۷ + رم۷ = ۷ 


حيث نجد من العلاقات السابقة أن ؛ 


ومنه نجد العلاقة التي منها نحسب نسبة الفراغات الحجمية المفتوحة المئوية: 


Pe x100%0‏ |= و 


Vr Pp 


أما نسبة الفراغات الحجمية المغلقة المئوية فتحسب من العلاقة التالية؛ 
4 
Pa PoP oon‏ _ ا 


Vr Pb’ Pry 
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6 دراس اة اة 

لمعرفة آليات التلبيد وطرق نمو الحبيبات قمنا بدراسة مجهرية للعينات الملبدة بواسطة المجهر 
ارتي الان حى فا بس الات مرد درشا رها را من الذي ولك كى ت 
الات تاظة وبااانى يحل قاع بين الحزمة الإلكتر وة والمادة المر اد كر استها لأن الماد الكز ةة 
مادة عازلة لا تعكس الأشعةء و الجهاز المستعمل من نوع: 


(JEOL Scanning electron microscope model JSM 5600 equipped with energy 
dispersive X-ray spectroscopy (EDS)) 


111 مقرم لش 


اختبار الضغط لا يختلف عن نظيره اختبار الشدء إلا في عكس القوة لتكون ضاغطة بدل أن تكون 
شادة» ويستخدم هذا الاختبار أساساً للمواد القصيفة ( الخزفيات على سبيل المثال)ء والمادة المراد 
تطبيق عليها اختبار الضغط يجب آن يكون سطحاها متوازيان تماماًء إلا أن هذا النوع من الاختبارات 
كن د اشر الد و اة ع ال مها 
٠‏ صعوبة تحميل العينة بضغط محوري ينفق ومحور العينة 
ه عدم الاتزان النسبي لظروف التحميل مقارنة بالشد 
٠‏ انعدام الانفعال المنتظم بنقص غير منتظم في الطول مع زيادة غير منتظمة في مساحة المقطع 
على طول العينةء وذلك بسبب الاحتكاك الموجود عند سطح ضغط العينة» ومنع هذا الأخير 
من الاففعال بزيادة القطرء وهذا على غك الشد الذي يتر تب عليه استطالة العينة على حساب 
نقص مساحتها | نقص منتظم على طول العينة). 
زك صب لحا الشفط باك اة coclre|= [E]‏ 
و في لمر القعية اقلح ١‏ رر بل بك كر ل ويطك متحي الط تى مى اة 
حتى حدود المرونةء وبالتالي يمكن تحديد معايير المرونة كما في حالة الشد تماماً. 
كما يجب أن تكون العينات خالية من العيوب الداخلية والخارجية » والتي تؤثر سلبا على الخصائص 
الميكائيكية . 
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811 , اختبار الاتحناء ذو ثلاث iاط (Flexural Strength)‏ 


تجرى اختبارات الانحناء بتطبيق عزم انحناء على القضبان وبالتالي فعينات هذا الاختبار تكون على 
شكل قضبان بطول محدد ترتكز بطرفيها على ركيزتين حرتين لتجنب الاحتكاك وضمان حرية حركة 
العينة» ثم تحمل العينة في منتصفها بحمل يتزايد حتى نهاية التجربة سواء بكسر العينة أو الاكتفاء 
بمدى انفعال معين كما هو ممثل في الشكل ([1.1[1)ء ويتم حساب إجهاد الانحناء بالعلاقة التالية: 


6, [MPa]= ا‎ 
2bh2 


حیث أَن: ۴ هي القوة المطبقة مقاسة بالنيوتن 
RR‏ ول ك الا اه اا 
٥‏ عرض العينة بالميليمتر 
سك اة بالم ر 


ولحساب معامل الانحناء نقوم بحساب سهم ألانحناء 8و S2‏ الموافقتين لقيمتي تشوه الانحناء f1‏ و 
EL‏ 
۰ ھ 1 5 0 fi‏ 
م€» وذلك باستعمال المعادلة التالية؛ sS; lmm j=‏ 


O 7-0‏ 
ومنه نستطيع حساب معامل مرونة الانحناء ۽8 باستعمال العلاقة التالية: E r [Mpa]‏ 
Er2-€ f‏ 
حیث يمتل کل من Op gyOf‏ إجهادي الانحناء الموافقين لكل من 8 و 82 على التوالي» ولتحقيق 
اختبار كل من الضغط والانحناء استعملنا آلة الشد من نوع ) (INSTRON‏ 


الشكل (1.111): شكل تخطيطي يبين كيفية تحقيق إجهاد الانحناء ذو ثلاث نقاط 
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11 , قياس الصلادة المجهرية 


لمعرفة الصلادة المجهرية للعينات المحضرة استعملنا اختبار فیکارس للصلادة وذلك باستخدام 

جهاز من نوع eeع†enلnہ!‏ |اإاRoe/ WK‏ وقمنا بتطبيق كتلة ذات قيمة مساوية إلى ع500 حيث 
يتم حساب الصلادة المجهرية من العلاقة التالية : 

P 

Hy (GPa) =1.8544— 

4 
: هي الحمولة المطبقة وتقاس بالغرام قلي 
قطر أثر فيكارس ويقاس بالميكرومتر 
والجهاز الموصوف سابقا يعطي لنا قيمة الصلادة المجهرية مباشرة مع الصورة الفوتوغرافية لأثر 
فیکارس . 


1 , قياس معامل التمدد الحراري الطولي 


من أجل معرفة درجة حرارة التحولات الطورية للمواد المستعملة بدقة وكذا معامل تمددها 
الطولي التفاضلي استخدمنا جهاز من نوع ))N٤175٤C8( ٥11402٤٥‏ تصل درجة حرارته 
القصوى إلى .1600°٥‏ 


1 أهم الأجهزة المستعملة 


أ- الساحق الآلي 


استخدمنا ساحق آلي من نوع )» 6 Monobroyeur planétaire « pulverisette‏ )» تتم عملیة 
السحق بوجود كريات من الزركونيوم أقطارها حوالي صصص 10. 


ار 


1800°C‏ ذو برنامج آلي بحيث أننا نتحكم في سرع التسخين» والسرعة المستعملة في تجاربنا هي 
10°C/min‏ , 
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ج _ جهاز مقياس التمدد الطولي التفاضلي 


استخدمنا جهاز التمدد الطولي التفاضلي من نوع 211402٤٥‏ (8٣S؟1Z٤N‏ درجة حرارته 
القصوى حوالي °٥‏ 1600 وذلك من أجل معرفة التحولات الطورية ودراسة حركية التحولات للمادة 
المعالجة » لأن الأشعة السينية لا تعطي كل المعلومات خاصة في حالة تكون الأطوار اللابلورية › أما 
جهاز التمدد الطولي فحساس جدا إلى أي تحول يحدث للمادة » كما يساعدنا أيضا في فهم ظاهرة 
التلبيد انطلاقا من التقلص الذي يحدث للمادة » كما يعطي لنا أيضاً معامل التمدد الطولي لأي مادة تتم 
دراستها بهذا الجهاز . ويستعمل عادة في هذا الجهاز معيار » ونحن استعملنا أوكسيد الألمنيوم كمعيار . 


د - جهاز حيود الأشعة السينية 


أستعمل هذا الجهاز في التحليل المعدني للمواد الأولية وكذا معرفة المركبات الناتجة عن تفاعل 
المواد الأولية في الحالة الصلبة والجهاز المستخدم من نوع: 


(Diffractomêètre ã rayons X haute résolution MRD, PANalytical (ISM) 


مع استعمال الأشعة السينية لمهبط النحاس (60)ا0» ويرتكز مبدؤه على قذف العينات بحزمة من 
الأشعة السينية أحادية اللون › تنعرج عند اصطدامها بالمستويات البلورية وفق علاقة براغ . 
2d, sin 0=n1‏ 
0 زاوية إنعراج الأشعة 
۸ : رتبة الإنعراج 
ورو : البعد بين المستويات البلورية 
2 طول موجة الأشعة السينية 
وبواسطة برنامج خاص يحتوي على جميع بطاقات ۸51١‏ للمركبات» نتعرف على جميع الأطوار 


ه_ جهاز قياس حجم الحبيبات 


تم قياس معدل الحجم الحبيبي للمواد الأوليةء باستعمال جهاز من نوع 
«(Granulomêètre Malvern-Mastersizer-Micro)‏ و püı‏ مبدأً قياسه بتحديد معدل الضوء 
الممتص من قبل المسحوق» أين العينة تكون خاضعة لقوة الطرد المركزي» فالحبييات ذات الأحجام 
الكبيرة تحلل بواسطة الجاذبيةء أما الأصغرء فتتم بعملية الطرد المركزي . 
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و - الميزان 

باستعمال مبداً آأرخميدس . 

ز - المجهر الإلكتروني الماسح 

استعملنا المجهر الالكتروني الماسح أثناء تواجدنا في الجامعة الإسلامية العالمية بكوالالمبور - ماليزياء 
والجهاز من نوع 


(JEOL Scanning electron microscope model JSM 5600 equipped with energy 
dispersive X-ray spectroscopy (EDS)). 


ي - أجهزة قياس الخواص الميكانيكية 


أثناء إجراء اختبار الضغط و اختبار الانحناء ذو ثلاث نقاط» استعملنا جهاز من «(INSTRON)‏ 
بالجامعة الإسلامية العالمية بكوالالمبور - ماليزياء أما قياس الصلادة المجهرية فاستعملنا جهاز من 
نو ع ZWICK Roel Indentee)‏ ) بجامعة المسيلة. 
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کاو لان جبل دباغ نوع 13 


معالجة حرارية للكاولان عند 
°٣‏ 700 لمدة ساعتين 


Al 03.2 Si O» 


خليط من الميتاكاولان و و0 A17‏ = 00 مع 


ال ل 5 اغات ر خود الا ال 


معالجة حرارية عند درجات حرارة من 900°€ إلى 
غاية 15007٥‏ لأزمنة مختلفة 


مادة الميليت 28107 .0ر3۸1 


الشكل (1]1. 1) : مخطط موجز عن عمليات التحضير 
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خليظ من الميتاكارلان و A1203‏ = » مع 
المى فة 5 ماعات رود الا الق 


خليط من الميتاكاولان و و0 راه - »> 
و نسب كتلية من 1 إلى 6 % من 0ع مع 
لح لن د اعات د رة لاء لمر 


کبس العينات تحت ٍ ضغط قدر ه 
P= 75 MPa‏ 


تلبيد العينات عند درجات حرارة من 


فر اسه السات الد 
°٣‏ 1500 إلى ©1700 لأزمنة مختلفة 


الشكل ( 111. 2 ): مخطط موجز عن طرق التلبيد 
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الاح اللجرسة ومنافش ها 


قمنا هذ الفصل بعرض شامل لأهم التتائج ا متحصل عليها مع حاولة مناقشة النتائج مناقشة 
علمية» حيث قسمنا الفصل إأرع اور . فف الحور الأول قمنا بعرض تئج تحليل المواد 


الأولية المستعملة. أما الحور اللانرفقمنا برض تاح تحضيروتلبيد المبليت ومناقشتها مناقشة 
علميةء معالإشا رة[ لالأجاث الت مر قبل آخريز. أما | ور بالخ رفخم صا للبنية ا لجهرية 
وكذا ا لخصاتص الميكانيكيةء مع د راسة تأثيرأكسيد امغتيزبوم علوهذه|لخصائص . 
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لقصل الرابع: المحور الأول النتائج التجريبية ومناقشتها 


الحور الأول 


تحليل المواد الأولية ‏ 
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الفصلل الرابع: المحور الأول النتائج التجريبية ومناقشتها 
۷ تحليل المواد الأولية 
1.۷, تحضير وتحليل مادة الكاولان 


أخذنا كمية كافية من مادة الكاولان وتمت كلسنتها عند درجة حرارة مقدارها °٥‏ 700 لمدة ساعتين 
وذلك من اجل نزع الماء الداخل في تركيبة مادة الكاولان وكذا المواد العضويةء وبعدها سحقنا الناتج 
في جهاز سحق آلي من نوع (6 ۴۲٤٤٥٩1‏ ) يعمل بكريات مصنوعة من مادة الزركونيوم» حيث 
أضفنا الماء المقطر لكمية المادة المراد سحقها وكانت الشروط التجريبية المستعملة في السحق هي 
كالتالي : 

* إضافة كمية الماء المقطر بنسبة 2 إلى1 من المادة المراد سحقها ( نسبة وزنية). 

* إضافة كمية المزيج | مسحوق + ماء ) بنسبة 1 إلى 10 من كتلة كريات السحق. 

* سرعة الدوران 250 دورة/ دقيقة. 

* زمن السحق 05 ساعات . 

تمت عملية السحق في درجة حرارة الغرفةء وبعد هذه العملية قمنا بتجفيف المزيج في فرن عند درجة 
حرارة °٥‏ 150 لمدة ست ساعات» وبعدها سحقنا المزيج يدويا وتم تحضير كمية كافية من المادة 
الأولية لاستعمالها في جميع التجارب المنجزة في هذا البحث والحفاظ على شروط تجريبية موحدة. 


7۷., التحليل الكيميائي 


أخذنا كمية من مادة الكاولان» و الكاولان المكلسنة عند °٥‏ 700 لمدة ساعتين وحللناها بواسطة جهاز 
فلورة الأشعة السينية وذلك من اجل معرفة نسبة کل من A10;‏ و SiO2‏ وكذا الشوائب المتواجدة 
بالمادة الأولية فكانت نتائج التحليل كما هي موضحة في الجدولين التاليين : 


الجدول (1.1.1۷): التحليل الكيميائي للكاولان 


KO SO; P20; MnO SiO2 الغتاضر ا 0ا۸‎ 
00,28 00,95 00,89 371,7 35,0 wt. % 
FeO; CaO As203 ZnO NiO C0304 ااكر‎ 

0.80 wt. % 
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الجدول (2.1.1۷): التركيب الكيميائي للكاولان المكلسنة المحدد بواسطة الفلورة السينية 


KO SO; P0O 5 MnO S102 Al03 العناصر‎ 


00,02 00,02 00,027 01,54 53,05| 205 wt. %o 
FeO; CaO As0; ZnO NiO C0304 العناصر‎ 


0.06 0.170 0.371 0.08 0.09 0.13 wt. % 


7 التحليل المعدني 
7۷ التحليل بواسطة جهاز مقياس التمدد الطولي التفاضلي 


أخذنا كمية من مادة الكاولان غير المكلسنة والمسحوقة جيدا بواسطة الساحق الآلي وذلك باستعمال 
نفس الشروط السابقة» وقمنا بصناعة عينات ذات أشكال أسطوانية من أجل استعمالها في جهاز قياس 
التمدد الطولي التفاضلي» وذلك لمعرفة جميع التحولات التي تحدث لهذا الخام» حيث استخدمنا الشروط 
التجريبية التالية؛ 

* القوة المطبقة على العينات هي 01 طن والتي تقابل ضغط مقداره N۴2‏ 75. 

* قطر العينات هو "٥‏ 13 وارتفاعها يتراوح بين 15و ٣ص‏ 20. 

* درجة الحرارة المستعملة هي °٣‏ 1300 . 

* سر عة التسخين ۸أص/٣€°‏ 10 . 

يمثل الشكل (1.1.1۷) منحنى التمدد النسبي لمادة الكاولانء حيث نلاحظ من هذا الأخير أنه تحدث 
عدة تغيرات أو ظواهر أثناء المعالجة الحرارية للكاولان و هي كالتالي : 

* إزالة الماء غير الداخل في تركيب مادة الكاولان ويكون عند درجة حرارة تقارب °٣‏ 100 وفي 
هذه الحالة لا يحدث أي تغير للبنية البلورية للكاولان . 

* بين درجة الحرارة 500 و °٥‏ 600 يحدث هناك تحول للمادة وهذا الأخير ناتج عن إزالة الماء 
الداخل في تركيبة الكاولان حيث تتكسر الروابط المشكلة لذلك وتتحول هذه الأخيرة إلى طور آخر 
يدعى الميتاكاولان وذلك حسب التفاعل الحراري التالي : 


Al,Si,04(OH), _T=567°C , Al,04۰2Si0, +2H,0 T 
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إذا الميتاكاولان طور لا بلوري (ترتيبها ضعيف) نحصل عليه بتسخين خام الكاولان نحو درجة 
الحرارة °٥‏ 567 وهي ذات بنية بلورية تختلف عن البنية البلورية للكاولان . 


AL/L, % 
% 3P("I/IV)P 


1174°C 


0 200 400 600 800 1000 1200 
TCO) 


الشكل (1.1.1۷): منحنى التمدد النسبي لمادة الكاولان 


* كما يوجد هناك تحول بين درجتي الحرارة 950 و °٤‏ 980 ومن المحتمل أن يكون هذا التحول 
هو کیا كمافة لطرز تلررئ. ن ها الترل الأخير والماكظ ع رجه الحرارة °C‏ 56و 
يمكن أن يكون لثلاث ظواهر مقترحة وهي : 

1 - تكوين طور ذو بنية سبينال (81 ,ا۸) أو تنوي الميليت . 

2 - ظهور الالومين ذو الطور ۷. 

3 - ظهور السيليس غير المتبلور في الكاولينيت . 
لكن معظم الأبحاث السابقة تقول بأن التحول الواقع في درجة الحرارة المذكورة سابقا هو لطور ذو 
بنية سبينال (81 ,۸1) والذي بدوره يتحول إلى ميليت أولي» حيث يبدأ الميليت الأولي في التنوي إبتداءا 
من دة الخرارة €° 980 : 
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الفصلل الرابع: المحور الأول النتائج التجريبية ومناقشتها 
أما التحول الملاحظ عند °٥‏ 1174ء فيدل على التكون الكلي للميليت الأولي وذلك حسب التفاعل 
الكيميائي التالي : 
3(A1,0; ٠2Si0,)__T=1174°C ,3A1,0,۰2Si0,; + 4SiO,»‏ 
سیلیکا غير متبلورة الميليت 


و بيدأ ا باي“ الأو ۰ ا“ ين ۰ د جات ۱ ذ اقل بنذ داخل ا اكا لينيت› حیث ب ۰ 
لميليت الاولي في في درجات حرارة اقل ويتشكل E‏ 


شكله عبارة عن بلورات شرائحية صغير ة . 


7۷ .2.2.1,. التحليل بواسطة حيود الأشعة السينية 


أخذنا كمية من المسحوق السابق وحللناه بواسطة جهاز حيود الأشعة السينيةء فبين لنا التحليل أن 
المسحوق يحتوي على طور واحد وهو مادة الكاولان كما هو موضح في الشكل (1.1۷ .2 .أ)» حيث 
تمت المقارنة بالاستعانة ببطاقات ۴2۴ الخاصة بجميع المركبات حيث تبين أن هناك طور واحد 
واضح جدا هو الكاولان» كما يحتمل أيضا وجود طور آخر وهو الكوارتز ولكن بكميات قليلة» حيث لم 
يظهر واضحا في طيف الانعراج. 

كما قمنا أيضاً بتحليل المسحوق المكلسن عند درجة الحرارة °٥‏ 700 لمد ساعتين كما هو موضح 
بالشكل (2.1.1۷ ب)ء» حيث نرى أن بنية الكاولان قد تحطمت وظهر طيف بشكل غير بلوري والذي 
يعود لليمتاكاولينيت . 


7۷ , التحليل الفيزيائي 


7۷ المجهر الإلكتروني الماسح )M٤8(‏ 


قمنا بأخذ كمية من مسحوق الكاولان المكلسنة ووضعناها في محلول الأسيتون» ثم أخذنا قطرة من 
الخليط و وضعناها على حامل ثم جففنا المزيج ( أي القطرة التي تحتوي على كمية من الكاولان 
المكلسنة)ء ثم رششنا المنطقة المحتوية على المسحوق بطبقة من الذهب بطريقة البلازماء ثم فحصنا 
المادة بواسطة المجهر الالكتروني الماسح فكانت النتائج كما هي موضحة بالشكل (3.1.1۷)» حيث 
نلاحظ من هذا الأخير أن البنية المورفولوجية للكاولان المكلسنة ذات أشكال هندسية غير منتظمة أي 
نها تتميز بتبلور ضعيف وهذا ما يوافق طيف الانعراج الذي اظهر لنا طيف لبنية غير متبلورة أو 


ضعيفة التبلور . 
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أن هناك نوع واحد من التوزيع» وأغلبية الحبيبات المكونة للمادة ذات أقطار تقارب صن 4,5 إذا هو 
توزيع حبيبي ذو نمط واحد» حيث القطر المتوسط مء مساويا بالتقريب س3 . 


2 0 )°( 


الشكل (2.1.1۷): مخطط طيف الانعراج لمادة الكاولان ( أ ) والكاولان المكلسنة إب). 
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الفصلل الرابع؛ المحور الأول النتائج التجريبية ومناقشتها 


E 


~ 


و 


#SE 7SFrE 


الشكل (1۷ .3.1): البنية المورفولوجية للكاو لان المكلسنة عند °٥‏ 700 لمدة ساعتين» تكبير 500 [ ١‏ ) 
و 1000 (ب ). 
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100 NESS) 
90 م‎ 


80 
70 


التوزيح المتراكم ره 


60 
50 
40 
ا 30 
ا 0 


ا 10 


0,1 1 10 100 
D (um) 


الشكل (4.1.1۷): القياس الحجمي لحبيبات الكاولان - التوزيع المتراكم - 


0,1 1 10 100 1000 
D (um) 


الشكل (5.1.1۷) ؛ القياس الحجمي لحبيبات الكاولان _ كثافة التوزيع - 
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الفصل الرابع: المحور الأول النتائج التجريبية ومناقشتها 
211¥ تحليل أكسيد الألمنيوم المخبري ALO»;‏ 


قمنا بتحليل كمية من ۸10 المخبري بواسطة جهاز حيود الأشعة السينية كما هو موضح 
بالشكل (06.1۷)» حيث بينت لنا النتائج أن جميع الخطوط الموجودة على الطيف تابعة لأكسيد 
الألمنيوم ذو الطور » (410-») › و إسمه المعدني الكروندوم والذي يوافق البطاقة رقم 
( 00-010-0173 )» وهو يملك بنية بلورية عبارة عن موشور سداسي (عu 061٩‏ ط0ط 8) أبعاد 
وزوايا خليتها الأولية هي : 
b= a=4,758 A®‏ و c=12,991 A°‏ 


دزولاد 90° = و كق و 120 × 


كما قمنا أيضا بمعرفة الشكل المورفولوجي لمسحوق الألومينا بواسطة المجهر الإلكتروني الماسح» كما 
هو موضح بالشكل (7.1.1۷)» حيث يبين هذا الأخير أن الشكل المورفولوجي لمسحوق الألومينا 
عبارة عن تجمعات لحبيبات كروية الشكل تقريبا ومنتظمة إلا أن هذه التجمعات تحتوي على مجموعة 
کو کا م الحبيبات وهي ملتصقة ببعضها البعض . 


۷ , تحضير و تحليل أكسيد المغنيزيوم 0ع١«‏ 


لتحضير أكسيد المغنيزيوم قمنا بكلسنة كربونات المغنيزيوم عند درجة الحرارة °٥‏ 900 لمدة ساعتين 
T=900°C‏ 
MgCO3—— - sMgO+ CO7 ÎT‏ 
وللتأكد من أن التفاعل قد انتهى كلية قمنا بتحليل الناتج بواسطة جهاز حيود الأشعة السينية و مقارنته 
بالمادة الخام أي 0٤ع«‏ كما في الشكل (8.1.1۷)» حيث يبين لنا الشكل (8.1.1۷.أ) أن جميع 
الخطوط الظاهرة هي لطور وحيد مما يدل على أن التفاعل قد انتهى و 002 قد تبخر ولم يبق سوى 
والذي يوافق البطاقة رقم ( 00-004-0829 )ء وهو يملك بنية بلورية مكعبة أبعاد خليتها الأولية هي : 


a= b=c=4,2130 A° 
ومن اجل معرفة الشكل المورفولوجي للناتج قمنا بتحليل كمية منه بواسطة المجهر الإلكتروني الماسح‎ 
كما يبينه الشكل (9.1.1۷)» حيث نلاحظ أن حجم حبيبات أكسيد المغنيزيوم صغير جداً وذات‎ 
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شكال هندسية غير منتظمةء وكذلك هي عبارة عن تجمعات لمجموعة كبيرة من الحبيبات الملتصقة مع 
بعضها البعض . 


10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 
20 (©) 


الشكل (6.1.1۷): مخطط طيف الانعراج لأكسيد الالومينيوم 
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الفصلل الرابع: المحور الأول النتائج التجريبية ومناقشتها 


kı KZ: SBE 1 Bm OBS 2F 2 
۱8 ۱ € ۸ 


الشكل (۷ .7.1): البنية المورفولوجية للالوميناء تكبير 500 ( أ )و 2500 إب). 
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الفصل الرابع: المحور الأول النتائج التجريبية ومناقشتها 


10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 
20 (°) 


e 
SY, 
7 ۴ 


S2¥1 , mB س‎ 3n ae 25 22 5 


3 


الشكل (9.1.1۷): البنية المورفولوجية لأكسيد المغنيزيوم 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


ضير و تلييد الميليت 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 
۷,, تحضير وتلبيد الميليت 


7۷.., تحضير الميليت 


بعدما حضرنا المسحوق الذي هو عبارة عن الكاولان المكلسنة مضافا إليها أكسيد الألمنيوم المخبريء 
وهذا حسب الصيغة الستكيومترية لمادة الميليت المراد تحضيرهاء فعالجنا هذه المساحيق في مجال 
حراري بين °٥‏ 900 و °٤٥‏ 1500 لمدة ساعتينء وذلك باستعمال جهاز التمدد الطولي التفاضلي الذي 
بين لنا جميع التحولات التي تحدث للمسحوق المعالج في مختلف درجات الحرارة المذكورة آنفاء ثم 
قمنا بمعرفة كل تحول حدث أثناء المعالجة بواسطة جهاز حيود الأشعة السينية. 


7۷. , دراسة تحليلية بواسطة جهاز التمدد الطولي التفاضلي 


أخذنا المسحوق السابق وعالجناه في درجات حرارة مختلفة كما يوضحه الشكل (1.2.1۷)» وكذلك 
مقارنة ذلك بمادة الكاولان» فتحصانا على النتائج التالية : 

980 °€ و‎ 900 °٣ نلاحظ هناك تحولا بين درجة الحرارة‎ ٠ 

۰ ثاني تحول یحدث بین °° 1100 و °٣‏ 1250 . 

. 1300 °٥ ثالث تحول يحدث فوق درجة الحرارة‎ ٠ 
كما نلاحظ أيضا أن التقلص للمسحوق كاولان + ألومينا يكون أقل مقارنة بمسحوق الكاولان لوحده‎ 
هذا مما يبين أن مسحوق الكاولان حدث له تكاثف كلي» أما مسحوق الكاولان + الألومينا لم يحدث‎ 
تكاثف كلي» لأن التفاعل لم ينتهي كلية.‎ 


7۷ 2.1, دراسة تحليلية بواسطة جهاز حيود الأشعة السينية 


NaS la a AES GS EOS O ON 

السينية كما هو موضح في الشكل (2.2.1۷)ء حيث لاحظنا مايلي : 
* عند درجة الخرارة 9005٥‏ و °٥‏ 1000 نرى أن خطوط أكسيد الألمنيوم واضحة جداً ولم بحدث 
لها أي تفاعل يذكر» أما الباقي فهو لمادة الميتاكاولان والتي تتميز ببنية غير بلورية»ء لكن بربط هذه 
الملاحظات بالتحول المشاهد في منحنى التمدد الطولي التفاضلي» يمكن أن نقول أن هذا التحول سببه 
هو تشكل طور سبينال S1(‏ ,۸1) الذي بدوره يودي إلى تكوين الميليت الأولي» والذي تبدأً نوياته 
بالتشىكل داخل صفائح الميتاكاو لان» ويبدأً في الظهور بين درجتي الحرارة °٣‏ 1000 و °٣‏ 1100. 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 
* أما في درجة الحرارة °٥‏ 1100 نلاحظ ظهور خطوط الميليت الأولي بشكل واضح مع بقاء شدة 
خطوط أكسيد الألمنيوم كما هي بدون تغيير مما يدل على أن هذا الأخير لم يدخل في أي تفاعل يُذكر 
كما أن السيليكا الحرة لم تظهر في مخطط الانعراج مما يدل على أنها في طور غير بلوري . 

* و في المجال الحراري بين °٣‏ 1100 و °٣‏ 1200 يظهر نبض آخرء ويكون واضحا في درجة 
الحرارة °٥‏ 1200ء وبالاستعانة ببطاقات تعريف العناصر استطعنا معرفة هذا الطور والذي هو أكسيد 
السيلكون ذو الطور كريستوباليت و الذي ينتج من المعالجة الحرارية للمسحوق السابق حسب معادلة 
التفاعل التالية: 


1200°C 
3(A1203 ٠ 2S102 )+ 6A1 203 93۸1203 ۰ 2S0 + 48102 + 6A1203 


خطوط أكسيد الألمنيوم بدون تغيير» أما نبضات الميليت الأولي فتزداد في الظهور . 

* أما عند درجة الحرارة °٥‏ 1400 فيحدث اختفاء لخطوط طور الكريستوباليت وكذلك نقصان في 
شدة خطوط أكسيد الألمنيوم المضاف إلى الكاولان المكلسنةء مما يبين أن الميليت الأولي قد اكتمل 
رهه قرت فی نجل الخراري دن € 120 ر € 1500 راما ت ی مع کور اع منکن 
التمدد الطولي التفاضلي» أما بداية تكوين الميليت الثانوي فيكون فوق درجة الحرارة °٣‏ 1300 وهذا 
ما يفسره تناقص خطوط كل من الكريستوباليت وأكسيد الألمنيوم واللذان يدخلان أساساً في تكوين 
الت الي ا تعرز فلك ضا ريادة دة خطرط المايت: 

* وعند درجة الحرارة °٥‏ 1500 نلاحظ اختفاء كلي لخطوط الكريستوباليت مع بقاء جزء ضئيل جدا 
من أكسيد الألمنيوم» وبالتالي نستطيع القول أن التفاعل قد تم وتحول كل من 0ا۸ و 8102 إلى 
ميليت تانوي حسب التفاعل التالي : 


1500°C 
ALO, 2810, SALO, BOE A OSO, 
وبالرجوع إلى منحنى التمدد الطولي التفاضلي نرى فعلا أن التفاعل انتهى ويدأ المسحوق يتجه نحو‎ 


* و من أجل إنهاء التفاعل كلية قمنا بمعالجة المسحوق في نفس الدرجة أي °٣‏ 1500 مع أزمنة 
مختلفة من ساعتين إلى ست ساعات كما هو مبين في الشكل (3.2.1۷/ء حيث لأحظنا اختفاء كلي لكل 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 
من خطوط الكريستوباليت وأكسيد الألمنيوم وهذا عند المعالجة لمدة 4 و 6 ساعات» مما يبين أن 
التفاعل ينتهي حقيقة عند درجة الحرارة °٥‏ 1500 ولمجال زمني محصور بين 2 و4 ساعات لإعطاء 
طور واحد هو الميليت ذو الصيغة الكيميائية التالية: ٠25107‏ 3۸103 

إذا فالميليت الثانوي يتشكل في درجات الحرارة العالية وببنيته أيضا شرائيحية إلا انه يختلف عن 
الأولي في الشكل المورفولوجي وكذا في حجم البلورات» حيث لا نستطيع التفرقة بين البنيتين بواسطة 
حيود الأشعة السينيةء لكن بإمكاننا التفرقة بينهم بواسطة البنية المجهرية المأخوذة لهما بواسطة المجهر 
الإلكتروني الماسح. 

وفي الأخير نستطيع القول أننا تحصلنا على مادة الميليت انطلاقا من الكاولينت مضافاً إليها أكسيد 
الألمنيوم المخبري في درجة الحرارة °٥‏ 1500 لمدة زمنية محصورة بين ساعتين وأربع ساعات 
وهي في نظرنا نتيجة إيجابية. 


0,00 
ت 
آ 
“< 
0,05- 
0,10- 
(ب ) 
0,5- 
(i)‏ 
0,20- 


200). 400 600 800 1000 1200 1400 
TCO 


الشكل (1.2.1۷): منحنى التمدد الطولي التفاضلي لمادة الكاولان ( أ )ء كاولان ‏ ألومينا إب). 
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(و) 
E O EN FE E‏ 


10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 
20 ©) 


الشكل (2.2.1۷): مخطط طيف الانعراج لخليط كاولان ‏ ألومينا المعالجة حراريا عند 900°€ (أ) 
و 1000°€ (ب) و 1100°€ (ج)و 1200°€ اد) و 1300°€ (ه)و 1400°€٤‏ |و) 
و ©1500 إز )ء لمدة ساعتين. 
حيث كل من "و و ۸ هم على الترتيب : الميليت» الكريستوباليت و الالومينا. 


oO 
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m ™ m m‏ (ج) 


(ب) 


(( 


10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 
20 (°) 


الشكل (3.2.1۷): مخطط طيف الانعراج لخليط كاولان ‏ ألومينا المعالجة حراريا عند 1500°€ 
لمدة 21 (أ) و ط4 إب) و 61 (ج)حيث " هي؛ الميليت. 
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الفصلل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 
2 0 )°( 


الشكل (4.2.1۷): مخطط طيف الانعراج لخليط كاو لان _ ألومينا المعالجة حراريا عند 1550°€ 
لمدة ساعتين . 


۷ تلبيد الميليت 


أ کت ا ف کو ا ا ا مادا 
إليها نسب وزنية من أكسيد المغنيزيوم و كبسناها تحت ضغط مقداره M۴4‏ ۴=75 لنستخرج بعد ذلك 
عینات على شكل اسطواني قطرها 28-310 » وذات كتل متقاربة. 

إن استعمالنا الضغط المذكور آنفا لم يكن صدفةء بل بعد عدة تجارب للضغط المناسب لأكبر 
نسبة تلبيدء فعينات الكاولان - ألومينا تستطيع أن تتحمل ضغطا يفوق N۲4‏ 200 لكن عند تلبيد 
العينات تظهر بها تشققات داخليةء كما أنه لا يوجد فرق في نسبة التلبيد للعينات المضغوطة بضغط 
ينتمي إلى المجال M۴ > ۲ > 200 N۴4‏ 75 لهذا استعملنا الضغط ۴75۷۴2 لتجنب المشاکل 
السابقة ولتجنب الأخطاء التجريبية الممكنة تم أخذ ثلاث عينات لكل تجربةء حيث قمنا بتلبيد العينات 
في درجات محصورة بين 15007٥‏ و ©1700 لأزمنة مختلفة»ء ثم قمنا بحساب الكتلة الحجمية 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 
للعينات ومقارنتها بالكتلة الحجمية النظرية لمعرفة نسبة التلبيد وكذا حساب كل من نسبة الفراغات 
الحجمية المفتوحة والمغلقةء والكتلة الحجمية النظرية للمساحيق ملخصة في الجدول رقم (1.2.1۷)ء 
حيث قمنا باستعمال الترميز التالي ×1 حيث يدل الحرف M1‏ على اسم العينة و × تدل على نسبة 
0 المضافة للعينة إنسبة وزنية). 


الجدول رقم الشكل (1.2.1۷)؛ يبين الكتلة الحجمية النظرية للمساحيق 


العينة | كاولان % وزنا ٠‏ و۸10 %وزناً | %۷20 وزناً ٠‏ الكتلة الحجمية النظرية 
(g/cm?)‏ 
MO‏ 52,12 47,88 00 03,160 
M1‏ 51,60 47,40 01 03,1642 
M2‏ 51,07 46,93 02 03,1684 
M3‏ 50,55 46,45 03 03,16 
M4‏ 50,03 45,97 04 03,1768 
M5‏ 49,50 45,50 05 03,180 
M6‏ 48,98 45,02 06 03,1852 


1...۷ ., التلبيد بدون إضافات 


1.1.2.۷ , دراسة تأثير درجة الحرارة على التلبيد 


بدأنا في عمليات التلبيد من درجة الحرارة 1500٥٥‏ وهي درجة الحرارة الكاملة لإنهاء التفاعل 
وتحول كل المسحوق إلى مادة الميليت» ومن هذه الدرجة يبدأ الميليت في عملية التكاثف وهذا من أجل 
الوصول إلى كتلة حجمية تقارب الكتلة الحجمية النظرية لمادة الميليت أي الوصول إلى نسب تلبيد 
عالية. 
نرى أثتاء ملاحظتنا للشكلين (5.2.1۷) و (6.2.1۷)ء أن الكتلة الحجمية للعينة 10 تزداد بارتفاع 
درجة الحرارة لجميع أزمنة التلبيد» حيث تحصلنا على أعلى كتلة حجمية عند درجة الحرارة 
0° لمدة 8 ساعات و تقدر ب ”صء/ع 2,998 و إذا قورنت بالنتيجة المتحصل عليها عند 
0° لنفس الزمن وهي صء/ع 2,88 أي أن هناك زيادة في الكتلة الحجمية بمقدار 
صء/ع 0,1189 وهي نتيجة ضئيلة إذا ما قورنت بالطاقة المستعملة بين 1700°٥-1500°€٥(‏ ) 
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ت ا اوا تامرو واا 
أمدة 8 ساعات , ونستطیع قراءة نتائج عملیات التلبيد ألعينة M0‏ لمختلف درجات الحرارة (الجدول 


(2.2.10))» حيث نرى أن نسبة التلبيد تتزايد بارتفاع درجات الحرارة» فنرى على سبيل المثال لا 
الحصر زيادة في نسبة التلبيد بين 1500°€ و 1650٤٥‏ لمدة ساعتين قدرها 4,43 %و 2,56 % 
لمدة 8 ساعات وذلك لمجال حراري .150°٥‏ 


الجدول الشكل (2.2.1۷)؛ نسب التلبيد للعينة 10 لمختلف درجات الحرارة والأزمنة 


درجة الحرارة °١‏ س 1500 | 1550 | 1600 | 1650 1700 الزمن (1) 


نسبة التلسد 0% 803 | 88,29 | 89,68 | 91,46 2 
ا 894 | 89,87 | 90,82 | 91,90 4 
9051 | 91,08 | 92,22 | 92,63 6 

8 94,87 | 93,70 | 93,26 | 91,77 | 14 


وبين °٣‏ 1500 و °٥‏ 1700 أي في مجال حراري قدره °٥‏ 200 =41, زيادة قدرها 3,1 4. 
إذا نظرنا إلى هذه الزيادات نجدها ضئيلة نوعاً ما وذلك لكون أن المسحوق قد تكاثف تكاثفا كبيرا في 
درجة الحرارة °٥‏ 1500 لمدة 8 ساعات» حيث تصل نسبة التلبيد إلى 91,14 # وبالرغم من زيادة 
الطاقة إلا أننا لم نصل إلى نسب تلبيد عالية جدأء مما يدل على أن تلبيد الميليت صعب جداأ ما لم تكن 
هناك محفزات لعملية الثلبيد» وسبب هذه الصعوبة أرجعناه لكون أن حبيباث المسحوق حدث لها كبر 
والذي يؤدي بدوره إلى قوة محركة منخفضة وانتقال طويل لمسافات التكاثف» لأن الآلية التي تم بها 
التلبيد في هذه الحالة هي: آلية التلبيد في الحالة الصلبة. 

ولكن نستطيع القول أن النتائج المتحصل عليها إيجابيةء حيث نرى أنه كلما زادت درجة الحرارة كلما 
ارتفعت نسبة التلبيدء كما نرى أيضا أن النسبة المئوية الحجمية للفراغات المفتوحة تتناقص بارتفاع 
درجة الحرارة وكذا زمن التلبيد كما هو موضح بالشكل (7.2.1۷) »> حيث نراها تنعدم تقريباً عند 
توجة الحرأرة 16506 لزمن يد قدره © ماعات إلا أا لا شرق آي زيادة في فة اتيد 
للمسحوق 10 حتى ولو رفعنا من درجة الحرارة وهذا بسبب تشكل الفراغات المغلقة في نهاية مرحلة 
التلبيدء وهذه الأخيرة لا نستطيع إزالتها خاصة إذا كانت داخل الحبيبات» حيث نلاحظ من 
الشكل (8.2.۲۷)ء أن النسبة المئوية للفراغات الحجمية المغلقة تبقى تقريبا ثابتة بين درجة الحرارة 
°٣‏ 1550 و °٥‏ 1650 لزمن قدره 8 ساعات وهي 6,24 4. 

إذا قارنا ما توصلنا إليه بنتائج باحثين آخرين ؟* › نجد أنهم تحصلوا على نسب تلبيد لدرجات 
حرارة مختلفة» °٤‏ 1500 و °٤‏ 1550 و €° 1600 وزمن قدره 3 ساعات كالتالي: 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 
6 #ء 85,12 % و 85,75 % أما نحن فتحصالنا على نسب تلبيد عند نفس درجات الحرارة 


وزمن قدره 2 ساعة فقط كالتالي: 87,03 %ء 88,29 % و 89,68 %› إذاً ما توصلنا 
إليه يعتبر إيجابيا جدا, وهذا ناتج عن كون أن عملية التحضير كانت فعالة جد لتنشيط عملية التلبيد . 


3,06 
3,02 
2,98 
2,94 

2,9 
2,86 
2,82 
2,78 
2,4 

2,7 


1450 1500 1550 1600 1650 1700 


Pp (g/cm?) 


T(°C) 


الشكل (1۷ .5.2): تغير الكتلة الحجمية بدلالة درجة الحرارة للعينات 10 لأزمنة تلبيد مختلفة. 


3,06 
3,02 
2,98 * 
2,94 


p (g/cm3) 


2,86 

2,82 

2,78 

2,4 esh 
2,7 


1700 1650 1600 1550 1500 
T (°C)‏ 
الشكل :(6.2.T¥(‏ تغیر الكتلة الحجمية بد لالة درجة الحرارة للعينة MO‏ لزمن ثابت قدره 8 
ساعات 
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721۷ تقر س راغات المح عة ا ا 0 و تر رة 


1550 1600 1650 
T CC) 


الشكل (1۷ .8.2): تغير نسبة الفراغات الحجمية المغلقة المئوية للعينة 10 بدلالة درجة الحرارة 
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ا ا اروك الق ااترسة ومذافتة) 
۷, ,2 2.1, دراسة تأثير الزمن على التلبيد 


إن النتائج المتحصل عليها أثناء دراستنا لتأثير الزمن على نسبة التلبيد مدونة في الجدول 
(/2.2.10) و يبين الشكل (9.2.1۷) » تغيرات الكتلة الحجمية للعينة 10 مع الزمن لمختلف درجات 
الحرارة لأزمنة محصورة مابين 2 ساعة و 8 ساعات . حيث أن الكتلة الحجمية تزداد بزيادة الزمن»› 
حيث نلاحظ أن الفرق في الكتلة الحجمية بين مختلف أزمنة التلبيد يتناقص بازدياد درجة حرارة 
التلبيدء حيث نرى في درجة الحرارة °١‏ 1600 لمجال زمني بين 2 و 8 ساعات أن الكتلة الحجمية 
تزداد من القيمة إء/ع 2,834 إلى طء/ع 2,947 أي بزيادة قدرها مصء/ع 0,113» ( أي 
بزيادة في نسبة التلبيد قدرها 03,58 #)ء وفي درجة الحرارة °٣‏ 1650 فنجد زيادة في الكتلة 
الحجمية قدرها ه٠/‏ ع0,071» ( أي بزيادة في نسبة التلبيد قدرها 02,24 0)ء أما بالنسبة للِِسْبّة 
المئوية للفراغات المفتوحة نجدها تتناقص بازدياد الزمن لدرجات الحرارة المرتفعة» وتبقى ثابتة بدون 
تغير لجميع الأزمنة في درجة الحرارة °٥‏ 1550 مما يبين أن الطاقة عند هذه الأخيرة غير كافية من 
أجل تجميع حبيبات المسحوق الشكل (10.2.1۷). 


سريع كلما رفعنا من زمن التلبيد ولجميع درجات الحرارةء لتصل إلى قيمة ثابتة عند الزمن 8 ساعات 
لمختلف درجات الحرارةء مما يبين أنه من الصعب الرفع من نسبة التلبيد مهما كانت الطاقة المقدمةء 
وذلك لتواجد هذه الأخيرة كطور ثاني والتي تكون متواجدة على حدود الحبيبات وداخلها في العينات 
الملبدةء و يصعب نزعها داخل الحبيبة خلال المرحلة الأخيرة للتلبيد و هذا بسبب الحجم الكبير الذي 
تبلغه الحبيبات , 

إن نتائج الأشعة السينية للعينة 10 الملبدة في درجات حرارة مختلفة لزمن 4 ساعات كما يوضحه 
لكل من الكريستوباليت و و0د0-41» وهذا مما يبين أن التفاعل تام كما نلاحظ أيضا أن الناتج عالي 
التبلور وهذا ما يعكس أنه لا وجود لأي حالة غير بلوريةء أي أن آلية التلبيد في هذه الحالة لاتتم 
بواسطة الطور السائل ولكن تتم بآلية الطور الصلب» لهذا كانت عملية التلبيد صعبة نوعأً ما أي تتطلب 
ودا 

يمكننا القول بأننا توصالنا إلى نتائج حسنة مقارنة بتلك المتحصل عليها أثناء تلبيد الميليت المحضر 
بنفس الطريقة من طرف باحثين آخرين "* ٠”‏ كما أن القيم التي توصلنا إليها أعلى بكثير من تلك 
التي توصل إليها ۸٤741‏ و فريقه ”” عند تلبيدهم لمادة الميليت انطلاقا من الكاولان مضافا إليها 
الأليمين » حيث استعملوا كاولان لا يختلف تركيبه الكيميائي كثيرا عن الكاولان المستعملة في دراستنا 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


و كانت نسبة التلبيد المتحصل عليها بعد معالجة عند 15007٥‏ لمدة ساعتين أقل من 85 ٠%‏ أما 
أعلى نسبة تلبيد تحصلوا عليها بلغت 91 % عند 1700°€. 
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الشكل (۷] .9.2): تغیر الكتلة الحجمية بد لالة الزمن للعينة M0‏ المعالجة عند درجات حرارة 


ختلفة 

کح 

°. 40 

> —_1550°€C 
9 ——4@-1600°€C 

——-1650°€C‏ 5 حح 


الشكل (۷[ .10.2): تغير نسبة الفراغات الحجمية المفتوحة المئوية للعينة 10 بدلالة زمن التلبيد 
لدرج ات حرارة متأفة 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


t (h) 


الشكل (1۷. 11.2 ): تغير نسبة الفراغات الحجمية المغلقة المئوية للعينة 10 بدلالة زمن التلبيد 
لدرجات حرارة مختلفة, 


10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 
2 0 )°( 


الشكل (12.2.1۷): مخطط طيف انعراج الأشعة السينية للعينة 10 المعالجة حراريا عند 1500°€ 
(أ) و 1550°€ إب) و 1600°€ (ج) و 1650°€ (د) لمدة 4 ساعات. 
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الفصلل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 
2,۷ 2.. التلبيد بالإضافات 


تضاف للمواد الحرارية التي يصعب تلبيدها عند درجات الحرارة العالية مواد مساعدة بنسب قليلة 
للتخفيض من الطاقة اللازمة للتلبيدء بحيث تكون درجة حرارة ذوبانها أو ذوبان الأطوار المتشكلة بينها 
وبين المادة الأساسية اقل من درجة الحرارة الدنيا اللازمة للتلبيد في الحالة النقية. ويعتبر الطور السائل 
عنصر منشط جدأ لعملية التلبيد فهو يساعد الحبيبات في التنقل وإعادة ترتيبها ونموهاء وكذا خروج 
الفراغات» إضافة لذلك فإ تشكل أطوار جديدة فقط دون الوصول إلى درجة حرارة ذوبانها هو في حد 
ذاته عنصر منشط لعملية التلبيدء فالانتشار الذري المتبادل بين المادة الأم والمادة المضافة يؤدي في 
بعل لخن إلى تخفيضن افد انقبط اللازمة الل ربالتالي تكن وة خر ار ة ورمن اين 
هناك مجموعة من الأكاسيد تساعد على التلبيدء ونحن استعملنا في تجاربنا أكسيد المغنيزيوم 
الستخلص من كلدنة كريونات المغتيزيوم. 


۷ , 2, 1.2.2, دراسة تأثير درجة الحرارة على الكتلة الحجمية 


قمنا بتحضير عينات من مسحوق كاو لان - ألومينا مضافاً إليها تراكيز مختلفة من M180‏ من 1 إلى 
6 #% وزناًء وتمت معالجتها في درجات حرارة مختلفة من 1500٥‏ إلى غاية 1650٥٥‏ لأزمنة 
مختلفة فتحصلنا على النتائج المدونة في الجدول رقم (3.2.1۷). 

ولكل تركيز رسمنا تغير الكتلة الحجمية بدلالة درجة الحرارة كما هو موضح بالشكلين (13.2.1۷) و 
(14.2.1۷)» ومن قراءتنا لنتائج الشكلين السابقين نجد مايلي : 

* تزداد الكتلة الحجمية للعينة 11 بزيادة درجة الحرارة لمختلف أزمنة التلبيد» حيث نحصل على 
أعلى قيمة للكتلة الحجمية في درجة الحرارة °٣‏ 1650 لزمن قدره 8 ساعات وهي صء/ع 3,022 
أي بنسبة تلبيد 95,51 % › وإذا ما قارنا هذه الأخيرة بالعينة 10 نجد أن إضافة كمية صغيرة من 
0 رفعت لنا الكتلة الحجمية من 2,961 إلى صء/ع 3,022 عند درجة الحرارة °٥‏ 1650 لزمن 
قدره 8 ساعات أي بزيادة في نسبة التلبيد تقدر ب 1,81 %» ولأزمنة تلبيد أقل تكون الزيادة أكثر . 

* أما بالنسبة للعينة M12‏ فنلاحظ أن الكتلة الحجمية تتزايد عند درجات الحرارة °٣‏ 1500 و 
1٣‏ لجميع أزمنة التلبيد»ء حيث نصل إلى أعلى قيمة للكتلة الحجمية عند درجة الحرارة 1550°€ 
لمدة 8 ساعات وهي ص٠ء/ع‏ 3,042 أي بنسب تلبيد 96,01 %» لكن عند درجتي الحرارة °٣‏ 1600 


8 ساعات» حيث نسجل أعلى قيمة لدرجتي الحرارة °٣‏ 1600 و °٥‏ 1650 لزمن قدره 8 ساعات 
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على التوالي : صء/ع 3,014 و *صء/ع 2,989 أي بنسب تلبيد ( 95,13 % عند °٤‏ 1600 و 
4 % عند °٥‏ 1650). ۰ 

* أما العينة 13 فنجد أن الكتلة الحجمية تصل إلى أعلى قيمة لها (۳ء/ع 3,052) أي بنسبة تلبيد 
قدره 96,19 % عند درجة الحرارة ©1500 و تتتاقص الكتلة الحجمية بزيادة درجة الحرارة إيتذاءا 
من درجة الحرارة °٥‏ 1550 لتصل إلى القيمة (صء/ع 02,96) عند درجة الحرارة 
° أي بنسبة تلبيد قدرها 93,30 % . 

* أما بالنسبة للعينات 14 و M15‏ و 16 فنلاحظ أن الكتلة الحجمية لهم تتناقص بارتفاع درجة 
الحرارة» حيث نسجل أعلى قيم للكتلة الحجمية للعينات السابقة عند درجة الحرارة °٥‏ 1500 على 
الترتيب ( 3,053 و 3,009 و صء/ع 3,02) لتتناقص وتصل عند درجة الحرارة °٥‏ 1650 إلى 
( 2,947 و 2,916 و صء/ع 2,914)ء أي بنقصان في نسبة التلبيد لفارق حراري )۸1=150°٥(‏ 
يقدر ب : (04,33 % و 02,92 % و 03,32 % )ل M14‏ و M15‏ و M16‏ على الترتيب. 

اة ها هكا ارف تر كر اكه لمرو فى امسق ف أك الح تاق 
لتر جات المر عة وتشر بذ افر جات الخر ار المنكفتة. 

* لن زيادة تركيز 20« في الميليت بارتفاع درجات الحرارة لا معنى له» حيث نستطيع الحصول 
على كتل حجمية متقاربة للعينات M3‏ و M2‏ و۸4 و5( أثناء معالجتها عند درجة الحرارة 
٣°‏ لمدة زمنية قدرها 4 ساعات أي بنسبة تلبيد تفوق 95 % من الكثافة النظرية لكل عينة. 
تبين نتائج الأشعة السينية للعينات الملبدة في درجات الحرارة °٣‏ 1600ء لمدة 4 ساعات و 1650°€ 
لمدة 8 ساعات كما هو مضح في الشكلين ( (15.2.1۷) و (16.2.1۷))ء أن العينات %10 و ١1‏ 
تحتوي عل طور واحد فقط هو الميليت وغياب كلي لكل من الكريستوباليت و 0-۸103» 
لكن في العينة 12 يظهر إضافة إلى الميلييت طور آخر وهو 0-۸120 
( رقم بطاقته :10-173 .(PDF No‏ 

أما في العينات 13× و14 و 16 ٠»‏ نلاحظ وجود أطوار أخرى ماعدا الميليت وهما و0ر۸1-» و 
طور سبينال )21-1152 : (Spinel : MgAlI,O,, PDF No‏ . 

* إن إضافة أكسيد المغنيزيوم يحسن من عملية التلبيد وذلك بظهور طور سائل» والذي يتشكل في 
مجال حراري ضيق جدأ أي المجال التالي (©1425° )1410°٥-‏ » ولو أخذنا مخطط التوازن الثلاثي 
للنظام (0-8102ر0-۸1عM))ء‏ نجد ان 0ع[ یشکل مع ۸10 طور سبینال (05ر0.۸1عM‏ )»> 
في درجات حرارة مرتفعة» حيث في درجة الحرارة فوق المسطح البريتكتيكي | °٣‏ 1578 في نظام 
نقي) توجد تلاث أطوار في حالة توازن ترموديناميكي وهما: 0-۸120 و الميليت و طور سائلء 
بالمقابل لا يوجد أي أثر للسبينال فوق درجة حرارة هذا المسطح. 
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هذه الحالة حبيبات الميليت أثناء عملية التزجيج محاصرة ترسب السبينالء هذا الشيء الذي جعلنا نرى 
قمم ( شدات) صغيرة لكل من أكسيد الألمنيوم و السبينال للعينات التي تحتوي على تراكيز وزنية من 
0 أكثر من 2 %) أما العينات التي تحتوي على نسب أقل من 2 % لا نستطيع رؤية أي قمم 
للطورين السابقين . 

إن إضافة 0ع« له تأثير كبير على عملية التلبيدء حيث نلاحظ أن معظم العينات الملبدة في مختلف 


أكسيد الألمنيوم وذلك بتغيير في عملية الانتشار الشبكي و بنفس الطريقة يحسن من عملية تكاثف 
لت اة افا مم جا ن اة من اند اتحة تى اق اكل جن حون : 
حيث يتم في هذه العملية تقريب مراكز الحبيبات» أي أن هناك تقلص في الحجم وبالتالي زيادة في 
الكتلة الحجمية. 

إن الآلية التي يتم بها التلبيد في هذه الحالة هي آلية التلبيد بوجود طور سائل» حيث يتم انتشار 0ع١×‏ 
و 5102 من حبيبات الميليت و يفضلان تشكيل طور سائل على طول الحدود الحبيبية وبذلك يحدث 
تكاثف» لأن الطور السائل يشكل قوة ضاغطة تحيط بالحبيبات فتدفعها للبحث عن حالة استقرار وإعادة 
التوزيع بصورة تجعل الفراغات منعدمة تقريبا. 

* إن إضافة 80 يسرع من عملية نمو حبيبات الميليت وتخفيض حجم الفراغات» وهذا الذي يجعل 
أيضا من تحسين في الكتلة الحجميةء لكن أية كمية فائضة من M120‏ لا تؤدي إلى أي تحسين في 
الكتلة الحجمية بل يظهر لنا هناك تناقص في الكتلة الحجمية للعينات الملبدة في مختلف درجات 
الحرارة وهذا ما حدث لنا للعينات 5« و 16 والسبب في هذا النقصان هو زيادة في تكوين ذوبانية 
منخفضة للسيليكات والتي تسبب انتفاخ في العينات و هذا بسبب زيادة 0ع[ » وهذا الانتفاخ يؤدي 
إلى زيادة الحجم وبالتالي نقصان في الكتلة الحجمية. 
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الجدول (3.2.۲۷): تأثير الزمن ودرجة الحرارة على تلبيد المسحوق المضاف إليه تراكيز مختلفة من 
MgO‏ . 


درجة الحرارة °٣‏ س 100 | 1550 | 1600 | 1650 1700 الزمن (1) 


نسة التلسد 0% 03 | 88,29 | 89,68 | 91,46 

91,90 | 90,82 | 89,87 | 4 M0 ٠ 
92,63 | 92,22 | 91,08 | 9051 
94,87 93,70 | 93,26 | 91,77 | 14 
95,00 | 93,26 | 92,91 | 6 0% نسية التلسد‎ 

95,10 | 94,05 | 93,26 92,60 i 
95,44 | 94,75 | 93,55 | 0 
94,43 95,51 | 95,2 5 | 93,89 93.10 


فة القند © 23 | 95,19 | 96,04 | 95,57 

95,32 | 96,07 | 95,73 | 9282 M2 
94,15 | 95,28 | 95,99 | 9481 
93,14 94,34 | 95,13 | 96,01 | 95,66 
93,96 | 95,79 | 95,79 | 98 © تة التلسد.‎ 

93,55 | 95,69 | 95,77 | 57 M3 
93,36 | 94,53 | 95,88 | 96,10 
92,83 93,30 | 94,56 | 95,35 | 0 
93,52 | 95,06 | 95,88 | 952 فة الد ب‎ 

93,08 | 94,56 | 95,85 | 59 M4 
92,77 | 94,43 | 95,73 5 
91,92 92,77 | 94,34 | 95,50 | 961,0 
92,52 | 94,06 | 95,44 ` 7 % نسبة التلبيد‎ 

92,20 | 93,87 | 95,03 | 9 M5 
92,13 | 93,30 | 94,91 | 44 
91,13 91,67 | 93,37 | 947,2 | 9 
91,96 | 93,32 | 94,59 5 نة السد به‎ 

92,24 ٠ 92,87 | 94,41 478 iê 
92,86 | 92,85 | 94,19 | 4,94 
91,01 91,49 | 92,55 | 92,87 | 9481 


OO HN OO HN OO HN OO HN OO HFN OO HH Now QQ +4 N 
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ِن النتائج التي تحصانا عليها كانت أحسن بكثير من النتائج التي حصل عليها بعض الباحثين * » عند 
إضافتهم N10‏ لمساحيق كاولان -ألوميناء و جميع النتائج نلخصها في الجدول التالي : 


درجة الكتلة الحجمية للعينات المنجزة | الكتلة الحجمية للعينات المنجزة من ٠‏ تركيز 0عM١‏ 
الحرارة____ في بحقا(صء/ع) طرف باحثين آخرين (أص٠٥/ع)‏ ___ نسب وزنية 
1500°C‏ 02.894 02.74 
1550°C‏ 02.94 02.81 % 1 
1600°C‏ 02.951 02.82 
1500°C‏ 02.938 02.78 
1550°C‏ 03.016 02.82 % 2 
1600°C‏ 03.043 02.84 
1500°C‏ 02.953 02.80 
1550°C‏ 03.039 02.82 % 3 
1600°C‏ 03.039 02.91 
1600°C‏ 03.020 02.83 4% 
1600°C‏ 02.992 02.53 % 5 
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3,1 
3,06 
3,02 
2,98 
2,94 

2,9 
2,86 
2,82 
2,8 
2,4 

2,7 


1450 1500 1550 1600 1650 1700 


Pp (g/cm? ) 


TCC) 


3,1 
3,06 
3,02 
2,98 
2,94 
2,9 
2,86 
2,82 
2,8 
2,4 
2,7 
1450 1500 1550 1600 1650 1700 


p (g/cm?) 


TCC) 


3,1 
3,06 
3,02 
2,98 
2,94 

2,9 
2,86 
2,82 
2,78 
2,4 

2,7 

1450 1500 1550 1600 1650 1700 


Pp ( g/em? ) 


TCC) 


الشكل (1۷ .13.2): تغير الكتلة الحجمية بدلالة درجة الحرارة للعينات %™N1‏ (أ) وM2‏ (ب) و M3‏ 
إج)ء لأزمنة تلبيد مختلفة . 
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3,06 
3,04 
3,02 

3 
2,98 
2,96 
2,94 
2,92 
2,9 

1450 1500 1550 1600 1650 1700 


p (g/cm?) 


T(°C) 


DS 
0 


p (g/cm? ) 


2ھ 
—m- 4‏ 
6 ا 2,94 
e-8‏ 2,92 
2,9 
1700 1650 1600 1550 1500 1450 


T(°C) 


p (g/cm? )‏ 
ډی 
ك 
ظط 


2,92 
2,9 
1450 1500 1550 1600 1650 1700 


T(°C) 


الشكل (۷] .14.2): تغير الكتلة الحجمية بدلالة درجة الحرارة للعينات 14× (أ) و5× إب) و 
6 أج)» لأزمنة تلبيد مختلفة . 
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QO 


الشكل (15.2.1۷): مخطط طيف انعراج الأشعة السينية للعينات 10 و M13‏ و 16 المعالجة عند 
درجة الحرارة ©1650° لمدة 8 ساعات حيث كل من "و١‏ و 8S‏ هم على الترتيب: الميليت و 
الالومينا و سبينال . 
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2 0°) 


الشكل (16.2.1۷): مخطط طيف انعراج الأشعة السينية للعينات M0‏ و M6 şıM4 şM2 M1‏ 
المعالجة عند درجة الحرارة 1600°€ لمدة 4 ساعات .حيث كل من Cm‏ و 8 هم على الترتيب ؛ 
الميليت و الالومينا و سبينال . 
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۷ .2.2.2.2 دراسة تأثير الزمن وتركيز 120 على الرفع من الكتلة الحجمية 


إن الهدف من هذه الدراسة هو دراسة تأثير كل من الزمن وكذا تركيز أكسيد المغنيزيوم على عملية 
التلبيدء حيث رسمنا تغير الكتلة الحجمية بدلالة كل زمن وتركيز لمختلف درجات الحرارة كما هو 
موضح في الأشكال ( (17.2.1۷) و (18.2.1۷) و (19.2.1۷) و (20.2.1۷))» حیث یمکن 
ملاحظة مايلي ؛ 

* تزداد الكتلة الحجمية للعينة 11 بزيادة الزمن لمختلف درجات الحرارةء لنحصل على أعلى قيمة 
للكتلة الحجمية عند درجة الحرارة °٤‏ 1650 لمدة 8 ساعات مساوية إلى (إء/ع 03.022 ) أي 
بنسبة تلبيد (95.51 %). 

* أما العينة M12‏ فتتز ايد كتلتها الحجمية بزيادة الزمن لدرجات الحرارة °٣‏ 1500 و °٣‏ 1550ء أما 
في درجة الحرارة °٥‏ 1600 فتتزايد في المجال الزمني من 2 إلى 4 ساعات » ثم تتناقص فوق هذا 
المجالء لكن في درجة الحرارة °٥‏ 1650 فتتناقص ابتداءأ من 4 ساعات فما فوق»ء حيث نسجل أعلى 
قيمة لها عند درجة الحرارة °٣‏ 1600 لمدة 4 ساعات وهي: (صء/ع 03.044 ) أي بنسبة تلبيد 
(96.07 %). 

* أما العينات 13 و M14‏ فتتزايد كتلتاهما الحجمية بزيادة الزمن لدرجة الحرارة °٤٣‏ 1500 لتصل 
إلى أعل قيمة لهما على الترتيب (أ«٣ء/ع‏ 3.052 (مطء/ع 3.053) أي بنسب تلبيد (96.20 و 
0 %)ء ثم تتناقص الكتلة الحجمية بزيادة الزمن لدرجات الحرارة °٥‏ 1550 و €° 1600 و 
°C‏ 1650 . 

* أما العينات M15‏ و M16‏ فكتلتاهما الحجمية تتناقص بزيادة الزمن لدرجات الحرارة °٣‏ 1550 و 
°C‏ 1600 و °٤٥‏ 1650ء حيث نسجل أعلى قيمة للكتلة الحجمية للعينة 15 عند درجة الحرارة 
1550٣‏ لمدة ساعتين مساوية إلى (طء/ع 03.036 ) أي بنسبة تلبيد (95.44 %) و العينة M6‏ 
عند درجة الحرارة °٥‏ 1500 لمدة 6 ساعات لتصل إلى القيمة التالية (إء/ع 03.024 ) أي بنسبة 
تلبید (94.94 %). 

* أما بالنسبة لمنحنى تغيرات الكتلة الحجمية بدلالة تراكيز أكسيد المغنيزيوم الشكلين ((19.2.1۷) 
و(20.2.1۷))» فنرى أن الكتلة الحجمية تتزايد بزيادة تركيز (0عM)‏ لمختلف درجات الحرارة 
وأزمنة التلبيد في المجال من ( 1 إلى 2 % وزنا)ء ثم كلما زاد تركيز )M20(‏ وارتفعت درجة 
الحرارة تناقصت الكتلة الحجمية للعينات» حيث نسجل أحسن نتيجة للكتلة الحجمية للعينة )M3(‏ 
مساوية إلى (صء/ع 3.052) أي بنسبة تلبيد (96.20 %) وذلك عند درجة الحرارة ©1500° لمدة 


97 


PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com 


الفصلل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


8 ساعات» أما في درجات الحرارة المرتفعة وبالضبط °٥‏ 1600 فنسجل أحسن نتيجة للعينة »)M12(‏ 
مساوية إلى (طء/ع 3.044) أي بنسبة تلبيد (96.07 %). 

* بالنظر إلى المنحنيات ((21.2.1۷) و (22.2.1۷) و (23.2.1۷)) والتي تبين تغيرات نسبة 
الفراغات الحجمية المفتوحة بدلالة تراكيز مختلفة من )M20(‏ و مختلف درجات الحرارة» نرى أن 
نسبة الفراغات الحجمية المفتوحة تتناقص بزيادة نسبة أكسيد المغنيزيوم» حيث يكون التناقص سريع 
جداً في المجال من 0 % إلى 1 % وزنا من 180 لجميع درجات الحرارة ثم بالتقريب تبقى ثابتة 
في المجال من (1 % إلى 6 % وزنا من 0ع« ) لجميع درجات الحرارة حيث كلما زاد تركيز 
0 كلما كانت نسبة الفراغات شبه منعدمة»ء مما يبين أن 120 يعمل على تحسين التلبيد ومحاولته 
إلغاء الفراغات المفتوحة» وذلك بتكوين طور سائل يعمل على إعادة ترتيب وتوزيع الحبيبات بطريقة 
تجعل من المادة أكثر كثافة . 

أما نسبة الفراغات الحجمية المغلقة كما هو موضح في الأشكال ((24.2.1۷) و (25.2.1۷) و 
62۷ فری آنا نتاق بشکل سريم فی المجال من 0 % إلى عة 2 4 وزنا من 60ع 
تم تثبت في المجال من 2 % إلى 4 % ٠»‏ لترتفع من جديد في المجال من 4 % إلى 6 % وذلك في 
المجال الحراري بين °٣‏ 1500 و °٤٣‏ 1550. 

لكن في المجال الحراري بين °٣‏ 1600 و °٣‏ 1650 فنسبة الفراغات الحجمية المغلقة تتناقص بشكل 
سريع في المجال من 0 % إلى 1 % وزنا من 0ع" تم تتزايد في المجال من 1 % إلى 6 % وزنا 
من 120 إذاً نسبة الفراغات الحجمية المغلقة تتزايد بزيادة تركيز أكسيد المغنيزيوم لدرجات الحرارة 
المرتفعةء وهذا ما لاحظناه في تغير منحنيات الكتلة الحجمية بدلالة تركيز أكسيد المغنيزيوم لدرجات 
الحرارة المرتفعةء والسبب أرجعناه إلى الانتفاخ الذي تحدثه ذوبانية ( نقطة انصهار منخفضة) السيليكا 
المنتشرة من حبيبات الميليت» مما يؤدي إلى زيادة في الحجم أي زيادة في حجم الفراغات المغلقةء مما 
يؤدي إلى نقصان في الكتلة الحجمية لهاته العينات . 
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الفصلل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


3,06 
3,02 
2,98 
2,94 

2,9 
2,86 
2,82 
2,78 
2,4 

2,7 


P (g/cm?) 


3,06 
3,02 
2,98 
2,94 

2,9 
2,86 
2,82 
2,78 
2,4 

2,7 


p (g/cm?) 


tM) 


3,06 
3,02 
2,98 
2,94 

2,9 
2,86 
2,82 
2,78 
2,4 

2,7 


p (g/em?) 


t(h) 


الشكل (17.2.1۷): تغير الكتلة الحجمية بدلالة الزمن للعينات 11× (أ) و2 إب) و13" (ج) 
المعالجة عند درجات حرارة مختلفة, 
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الفصلل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


3,06 
3,02 
2,98 
2,94 

2,9 
2,86 
2,82 
2,78 
2,4 

2,7 


P (g/cm?) 


3,06 
3,02 
2,98 
2,94 

2,9 
2,86 
2,82 
2,78 
2,4 

2,7 


Pp (g/cm?) 


3,06 
3,02 
2,98 
2,94 

2,9 
2,86 
2,82 
2,78 
2,4 

2,7 


p (g/cm?) 


t(h) 


الشكل (18.2.1۷): تغير الكتلة الحجمية بدلالة الزمن للعينات 14× (أ) و5 إب) و6« (جا) 
المعالجة عند درجات حرارة مختلفة, 
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3,1 
3,05 | )1( 
3 
ا‎ 25 
ع‎ 
3 2,9 
ق‎ ® 1500 °C 
ےه‎ 5 01550 °C 
2,8 A۸1600 °C 
2,75 01650 °C 


MgO % wt 


e 
= 
ك‎ 
ك‎ 
@ 

»1500 °C 

oO 

28 1550 °C 

A1600 °C 

2,5 01650 °C 


0 1 2 3 4 5 6 
MgO % wt 


تغير الكتلة الحجمية بدلالة تركيز 120 لدرجات حرارة مختلفة وزمن قدره 
2h‏ (أ) و 4h‏ إب( 


الشكل (19.2.1۷): 
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3,1 ( ا‎ ) 
3,05 
ع‎ 3 
5 2,95 
ہے‎ 29 
2,85 ® 1500 °C 
01550 °C 
2,8 A 1600 °C 
2,75 O1650 °C 


0 1 2 3 4 5 6 
MgO % wt 


3,1 

@ 3,5 

2 

9 3 

5و2 ك 

و2 ت“ 
°C‏ 1500 ® 2,85 
°C‏ 01550 2,8 
A 1600 °C‏ 2,5 
°C‏ 01650 2,7 


2,65 ©1700 °C 


الشكل (20.2.17¥): تغير الكتلة الحجمية بدلالة تركيز 0 لدرجات حرارة مختلفة وزمن قدره 6h‏ 
( أ )و 81 اب) 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


V IV % 


MgO% wt 


لكل 42121۷ تغير تسبة القراغات الحجمية المفتوخة بد له ترك 560 » للعبفات الملبدة عند 
.1500°C‏ 


MgO %wt 


الشكل (22.2.1۷): تغير نسبة الفراغات الحجمية المفتوحة بدلالة تركيز 0ع للعينات الملبدة عند 
أزمنة مختلفة ودرجة حرارة ح1550°€., 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


MgO % wt 


% 


V/V 


MgO % wt 


الشكل (23.2.1۷): تغير نسبة الفراغات الحجمية المفتوحة بدلالة تركيز 0ع للعينات الملبدة عند 
أزمنة مختلفة ودرجات حرارة °٣‏ 1600 ( أ)و °٤‏ 1650 إب). 
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MgO% wt 


الشكل (24.2.1۷): تغير نسبة الفراغات الحجمية المغلقة بدلالة تركيز 0ع MN‏ » لعينات ملبدة عند 
درجة الحرارة °° 1500. 


20 کد 
a 2h‏ ط 
e-4‏ ِ2 
6h‏ س1 — 18 ی 
“8h‏ — 

16 

14 

12 


MgO% wt 


الشكل (25.2.1۷): تغير نسبة الفراغات الحجمية المغلقة بدلالة تركيز 120 للعينات الملبدة عند 
أزمنة مختلفة ودرجة الحرارة °٤‏ 1550. 
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الفصل الرابع: المحور الثاني النتائج التجريبية ومناقشتها 


-- 20 ؟ھ 
SE‏ ( ا ( 
٣ 18 —— 6h‏ 
8h‏ 
16 
14 
12 
10 


V/V % 
T 


Pf 


MgO % wt 


الشكل (26.2.1۷): تغير نسبة الفراغات الحجمية المغلقة بدلالة تركيز 120 للعينات الملبدة عند 
أزمنة مختلفة ودرجات حرارة °٤‏ 1600 (أ)و °٣‏ 1650 إب). 
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النبة الجهرة 
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الفصل الخامس المحور الثالٹث النتاد التجريبية ومناقد 1 
۷ البنية المجهرية 


إن البنية المجهرية للمواد الناتجة لها أهمية في معرفة الآلية التي تمت بها عملية التلبيدء وكذا معرفة 
الحجم الحبيبي والفراغات لهاته الموادء ولدراسة البنية المجهرية للمواد الملبدة نقوم بصقلها وتنميشها 
كيميائياً باستعمال أحماض معينةء أو حراريا وذلك بمعالجة العينات الملبدة في درجات حرارة تقل عن 
درجة حرارة التلبيد بحوالي °٣‏ 100ء ثم تغلف العينة بمادة ناقلة بطريقة البلازما وعادة تكون طبقات 
رقيقة من الذهب أو الفضة أو الكربون . 

قمنا بكسر العينات المراد دراستها ورشها بطبقة من الذهب وذلك لكي تصبح العينات ناقلة وبالتالي 
يحصل تفاعل بين الحزمة الإلكترونية والمادة المراد دراستها لأن المادة الخزفية مادة عازلة لا تعكس 
الأشعة. 

يبين الشكلان (1.3.1۷) و (2.3.1۷) ؛ البنية المجهرية لعينات ملبدة في °٣‏ 1650 لمدة 8 ساعات» 
لتراكيز مختلفة من أكسيد المغنيزيوم» حيث نلاحظ أن الفراغات تتناقص كلما زاد تركيز أكسيد 
الزیے فی ایت کا نی ضا آنه کلما راد رکز 60 كا كبرت يات المت في 
العينة 10 نرى أنها تملك نوعين من الحبيبات» حبيبات ذات اتجاه واحد وعدد كثير ( تجمعات ) 
وقصيرة الشكل مع شكل شرائحي أو مستطيل» وهذه الحبيبات هي حبيبات الميليت الأولي» أما النوع 
الثاني فحبيباته كبيرة وطويلة وكذلك تملك شكلا مستطيلاً وعددها قليل بالنسبة للنوع الأول» وهذه هي 
حبيبات الميليت الثانوي الناتج أساساً من تفاعل الألومينا مع السيليكا الحرة. 

إن حبيبات الميليت الأولي تكون على هيئة مسطح أو تكون على شكل جدول ( أي مرتبة ترتيبا على 
شكل جدول)ء أي أنها ذات اتجاه واحد. أما الميليت الثانوي فتكون حبيباته كبيرة و شرائحية» أي تكون 
له وجوه مستطيلة بنهايات مدورة. 

أما العينات “N1‏ و12 و 13 فنرى أن حبيبات الميليت تزداد كلما ارتفع تركيز أكسيد المغنيزيوم في 
الميليت» كما تظهر لنا بنية بلورية أكثر كثافة مما يعني أن الفراغات تنقص كلما ارتفعت نسبة 0ع١‏ 
كما نلاحظ أن الزيادة في 180 يعمل على زيادة حجم حبيبات الميليت» حيث نلاحظ أن حبيبات 
الميليت الكبيرة تلاحظ أساسا في العينات التي بها نسبة كبيرة من 120 وهذا مقارنة بالعينات التي 
تحتوي على کمیات اقل . 

لن ار ع و الضيات يض من خج افر اغات لذلك تضل فى نة مقر اة جا. 

أما البنية المجهرية للعينات المعالجة في درجة الحرارة ©1700°€ء كما هو موضح في الأشكال من 
۷7 إلى غاية 7.3.1۷ فنستخلص منها مايلي : 
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الفصل الخامس : المحور التالث اام اندر عة واا 


٠‏ نجد في العينة 10 أنها تحتوي على حبيبات ذات أشكال مستطيلةء وذات حجم صغير جداأً و 
موزعة في جميع الاتجاهات» كما نلاحظ أن البنية جد متراصة. 

٠‏ أما العينة 12 فنرى بها نوعان من الحبيبات» حبيبات ذات أشكال دائرية وهي بنسبة قليلةء 
وحبيبات ذات أشكال مستطيلة وبنسب كثيرة» وكل من النوعين المذكورين هما لمادة المبليت»› 
وظهور الشكل الدائري بسبب وجود أكسيد المغنيزيوم» إوهذا ما أكده أيضاً اده وفريق"“) 
الذي يشل طررا سانلا فى الضرد الحا تحضر حبات اليك من جيم اكامات 
وبالتالي يكون نموها تقريبا متجانس في جميع الاتجاهات» كما نلاحظ أيضاً نمو كبير لحبيبات 
الميليت مقارنة بالعينة التي لا تحتوي على أكسيد المغنيزيوم » مما يبين أن M120‏ يحفز نمو 
حبيبات الميليت . 

٠‏ أما في العينات 13 و 16 فنلاحظ زيادة ملاحظة ومعتبرة للحبيبات ذات الأشكال الدائريةء 
کا بوخد یات آخری وشكل دقق جا عرد أساسا إلى أكسد المت وهذا ما ت فلا 
إثباته بواسطة انعراج الأشعة السينيةء حيث وجدنا في العينات التي تحتوي على نسبة وزنية 
من أكسيد المغنيزيوم تفوق أو تساوي 3 % خطوط زائدة عن خطوط مادة الميليت وهي 
خطوط أكسيد الألمنيوم , كما نرى أيضاً أن حبيبات الميليت نمت بشكل كبير مقارنة بالعينات 
0 و 2 كما نرى أيضا في العينة 6 هناك نسبة كبيرة من الطور السائل متواجدة بين 
الحدود الحبيبية للميليت والحبيبات ذات أشكال غير منتظمة وغير متجانسة. 
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االفضل الخامتى: التخرر الذااك اام اتر ع واا 


5 Sum A445 Z27 24 SE 


الشكل (1.3.1۷): البنية المجهرية لعينات ملبدة في 165€ لمدة 8 ساعات»› M0‏ ( أ )» M1‏ إب). 
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االفضل الخامتى: التخرر الذااك النتائج التجريبية ومناقشتها 


الشكل (2.3.1۷): البنية المجهرية لعينات ملبدة في ©1650° لمدة 8 ساعات» M2‏ ( أ )»> M3‏ إب). 
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القضل الخامى: النخرر الاك اام اتر فة واا 


1 i jiii سر0‎ 
TOK, KAT ESH V2, * 
7 7 


1 > را بویا 
1 


الشكل (3.3.1۷)؛ البنية المجهرية للعينة 10 ملبدة في ©1700 لمدة 8 ساعات لتكبيرات مختلفة. 
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االفضل الخامتن: التخرر الذااك اام اتد واا 


الشكل (۲۷. 4.3): البنية المجهرية للعينة 12× ملبدة في 1700°€ لمدة 8 ساعات » تكبير 625 (أ)و 
تکبیر 983 (ب). 
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االفضل الخامتى: التخرر الذااك اام اتر عة واا 


Maqn 
2000x 


7 


الشكل (5.3.1۷): البنية المجهرية للعينة 2 ملبدة في ©1700° لمدة 8 ساعات» تكبير 2500 (أ) و 
تکبیر 5000 (ب). 
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االفضل الخامتى: التخرر الاك اا اتر واا 


الشكل (6.3.1۷): البنية المجهرية للعينة M3‏ ملبدة في 17007٥‏ لمدة 8 ساعات» تكبير 375 (أ) و 
تکبیر 1500 (ب) و تکبیر 5000 [ج). 
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االفضل الخامتى: التخرر الذااك اام اتر ع واا 


1 4 
و ر 


aq 
OTK" A. MgO, / 
: کا‎ Oe 3 


ت 


J 2ı 


ر 


الشكل (7.3.1۷): البنية المجهرية للعينة 16 ملبدة في ©1700° لمدة 8 ساعات» تكبير 676 )و 
تكبیر 1353 (ب) . 
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القض الخامتن: التخرر اا اتا التخر هة وماف كا 


الحورالراع 


الوص الميكانيكية و الحرارية 
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الفصل الخامس: المحور الراب النتائج التجريبية ومناقشتها 
۷ , الخواص الميكانيكية والحرارية 


۷ .., اختبار الضغط 


قمنا بتحضير عينات اسطوانية الشكل ذات أطوال متقاربةء معدة أساسا لدراسة الخصائص الميكانيكية» 
حيث قمنا بقياس إجهاد الضغط للعينات المحضرة» وتم أخذ مجموعة من العينات و اختبارها ثم أخذنا 
المعدل وهذا للتقليل من الأخطاء التجريبيةء ثم رسمنا تغيرات إجهاد الضغط بدلالة كل من تركيز 
أكسيد المغنيزيوم ودرجة الحرارة كما هو موضح في الأشكال (1.4.1۷ و 2.4.1۷ و 3.4.1۷ و 
4.4.1۷(. 

نلاحظ من الشكل (1.4.1۷.أ)ء أن إجهاد الضغط يتزايد بزيادة تركيز المغنيزيوم إلى غايية 
النسبتين 3 و 4 % وزنا من أكسيد المغنيزيوم لدرجتي الحرارة °٣‏ 1600 و °٤‏ 1650ء ثم فوق 
هذين النسبتين يتناقص الإجهاد بشكل سريع» حيث نسجل أعلى قيمة له عند النسبتين 3 و 4 % وزنا 
من (۷120))» فلتركيز قدره 3 % من (120) عند درجة الحرارة °١‏ 1650 نجد أن الإجهاد مساويا 
إلى ١۴١(‏ 1234.17)» و للتركيز 4 % عند درجة الحرارة °٥‏ 1600 نجد أن الإجهاد مساوياً إلى 
M۴3(‏ 1231.31)» و نفس الشيء نلاحظه تقريبا عند نفس درجات الحرارة ولكن لزمن قدره 4 
ساعات كما يوضحه الشكل (1.4.1۷ ب )» حيث أعل قيمة للإجهاد نحصل عليها للعينات 3" و M5‏ 
والتي توافق القيم التالية على التوالي ( 324.61 » N۴3‏ 369.68). 

وفي المنحنى (2.4.1۷) نرى أن إجهاد الضغط يتزايد بزيادة الزمن للعينتين 13 و 14 أما بالنسبة 
ل 10 و 11 فنجد أن الإجهاد يتزايد في المجال الزمني من 2 إلى غاية 6 ساعات» ثم تتناقص 
قيمته في المجال بين 6 و 8 ساعات» لنحصل على أعلى قيمة لإجهاد الضغط للعينات المعالجة 
عند °٣٥‏ 1600 لمدة 8 ساعات وذات تراكيز 3 و 4 % وزنا من )M20(‏ كالتالي : 

.( 1231.31 MPa yg 921.27 |) 

أما في المنحنى (3.4.1۷)» نرى أن الإجهاد يتزايد بزيادة درجة الحرارة للعينة 10 ويتناقص بزيادة 
درجة الحرارة للعينة 14 أما بالنسبة للعينة ۷13 فيزداد إجهاد الضغط في المجال الحراري بين 
°° 1600 و °٥‏ 1650 ویتناقص في المجال بین °٣‏ 1650 و °٤٥‏ 1700 . 

إن استقرائنا للنتائج يبين أن إجهاد الضغط يتزايد بزيادة أكسيد المغنيزيوم في ماد الميليت» وبالتالي 
نستطيع القول أن أكسيد المغنيزيوم يحسن كثيرا من الخصائص الميكانيكة لمادة الميليت» لأن هذا 
الأخير ينتشر على طول الحدود الحبيبة مشكلا طورا سائلاً يضغط على حبيبات الميليت مما يكسبها 
طاقة حركية وبالتالي إعادة ترتيبها من جديد أي القضاء على الفراغات المتواجدة في المادة والحصول 
على كثافة عالية و خصائص ميكانيكية جد معتبرة إذا قورنت بمادة الميليت بدون إضافات . 
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الفصل الخامس: المحور الرابع النتائج التجريبية ومناقشتها 


كما لا حظنا عند قياس إجهاد الضغط للعينات أن كسرها يخضع لثلاث نماذج أساسية» كما هو موضح 
في الشكل (1۷. 4.4)ء فالعينات التي لها كثافة منخفضة نسبيا فمكسرها يكون متوسطء أما العينات التي 
نسبة تلبيدها قريبة من 90 % من الكتلة الحجمية النظرية فمكسرها يكون مضاعف وثلاثي » أما التي 
لها كثافة عالية فمكسرها يكون مقصياء أي أن لها مقاومة ضغط عاليةء وهذا ما وجدناه في العينات 
المضاف إليها أكسيد المغنيزيوم . 

إن إضافة أكسيد المغنيزيوم يحسن من الخصائص الميكانيكية لمادة الميليت» لكن زيادته المفرطة تجعل 
من الخصائص غير مرغوب فيهاء وذلك لأنه يخفض من درجة ذوبانية السيليكا المنتشرة من الحدود 
الحبيبية للميليت» والتي تسبب الانتفاخ أي زيادة في الحجم بسبب تشكل الفراغات ومنه نقصان في 
الخصائص الميكانيكية . 
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الشكل ( ۷ .1.4): تغیرات إجهاد الضغط بدلالة تركيز MgO‏ لزمن تلبيید قدره 8 سا ( اأ “ 
4 سا اب). 
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افص الخامتن : التخرر اا اتاج تخر هة و افا 
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الشكل (1۷ .4 .2): تغيرات إجهاد الضغط بدلالة زمن التلبيد لعينات معالجة عند 1600°€ . 


1600 1650 1700 
T CC) 


الشكل (1۷ .3.4): تغيرات إجهاد الضغط بدلالة درجة الحرارة لزمن تلبيد قدره 8 ساعات. 
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الفصل الخامس ؛ المحور الراب النتاد التجريبية ومناقد 0 1 


MC 


ب) 


الشكل (4.4.1۷): يبين النماذج الأساسية للکسر باستخدام اختبار الضغطء کسر متوسط (أ)» كسر 
مضاعف وثلاثي إب) و كسر مقصي (جا). 
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الفصل الخامس: المحور الرابع النتائج التجريبية ومناقشتها 


7۷ .2, اختبار الاتحناء ذو ûلاİ‏ نط (Flexural Strength)‏ 


حضرنا عينات ذات تراكيز مختلفة من أكسيد المغنيزيوم» وشكلناها في قالب على شكل متوازي 
مستطيلات طوله حوالي (ص” 50)ء حيث أخذنا كميات من المسحوق بأوزان متساوية و كبسناها 
تحت ضغط قدره (۲2 MN‏ 75) لنحصل على عینات على شکل متوازي مستطیلات»› ثم عالجنا هذه 
العينات في درجات حرارة مختلفة إبتداءًا من °٥‏ 1550ء لسرعة تسخين قدرها («اط/10°€)ء تم 
قمنا بدراسة خصائص هذه العينات وذلك باستعمال اختبار الانحثاء ذو ثلاث نقاطء و السرعة المستعملة 
في هذا الاختبار حوالي («نص/صص 0.5)ء ثم رسمنا تغيرات إجهاد الانحناء بدلالة كل من تركيز 
أكسيد المغنيزيوم و درجة الحرارة» كما هو موضح في الشكلين (5.4.1۷ و 6.4.1۷)» حيث نرى أن 
إجهاد الانحناء يزداد بزيادة درجة حرارة التلبيدء وكذا بزيادة تركيز أكسيد المغنيزيوم» مما يتبين لنا أن 
أكسيد المغنيزيوم له دور فعال وكبير في عملية تحسين الخصائص الميكانيكية لمادة الميليت» حيث 
تحصل على أعلى قيمة لإجهاد الانحتاء للعينة 13 الملبدة عند درجة الحرارة °٥‏ 1650 مساويا إلى 
MPa)‏ 472.25( . 

ِن النتائج التي تحصانا عليها كانت أحسن بكثير من النتائج التي تحصل عليها بعض الباحثين ؟*» عند 
دراستهم تأثير أكسيد المغنيزيوم على الخصائص الميكانيكية لمادة الميليت» حيث نجد أعلى قيمة 
تحصلوا عليها لإجهاد الانحناء للعينة ذات تركيز قدره 3 % من 120 وملبدة عند درجة الحرارة 
°٣‏ 1550 هي M۴4(‏ 94) أما نحن فتحصانا على قيمة للإجهاد قدرها N۴3(‏ 127.075)» أما أعلى 
إجهاد تحصلنا عليه كان عند درجة الحرارة °٣‏ 1650ء وقدر ب (a۾N۲‏ 472.25). 

كما توافقت نتائجنا مع نتائج (0٥i‏ وفريقه * » حيث تحصل على أعلى قيم لإجهاد الانحناء للعينات 
المضاف إليه أكسيد المغنيزيوم إلى القيمة التالية ×N۴3(‏ 441). 

إن إضافة أكسيد المغنيزيوم يحسن من تكاثف الميليت وكذا خصائصه الميكانيكية» حيث نرى أنه كلما 
زادت نسبة أكسيد المغنيزيوم كلما ارتفع إجهاد الانحناء» حيث نسجل أن أحسن تركيز مضاف هو 
3 % والذي يعطي أحسن الخصائص الميكانيكيةء بالمقابل أشارت دراسات أن الزيادة في أكسيد 
المغنيزيوم أكثر من هذه الأخيرة يعطي خصائص ميكانيكية غير مرغوب فيهاء وذلك لزيادة الطور 
الساتل ركذا اتخفاطضن درجة دوبانية السكا المتكرة من الحذرة الخيية لمادة المبليت» مما بجعل 
زيادة في الحجم أي ارتفاع في النسبة الحجمية للفراغات مما يقلل من الخصائص الميكانيكية للناتج . 
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القص الخامتن : التخرر اا اتا تخر هة واا 


1550 1600 1650 
T CC) 


الشكل (1۷ .5.4): تغيرات إجهاد الانحناء بدلالة درجة الحرارة لزمن تلبيد قدره 8 ساعات . 
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اف الان افدر ازا اا ترود ناا 
۷ الصلادة المجهرية 


استعملنا اختبار فيكارس لمادة الميليت مضافاً إليها أكسيد المغنيزيوم وملبدة عند درجة الحرارة 
°٣‏ 1600 لمدة 8 ساعات» حيث طبقنا كتلة مقدارها 8 500 وتم حساب الصلادة المجهرية للعينات 
فكانت كما في الجدول أدناه: 


M2 M1 MO العيذة‎ 
10.75 +0.98 10.39 +1.21 | 10.1 +06 HV (GPa) 
M5 M4 M3 العينة‎ 
11.25 +0.8 11.03 +0.29 | 11.02 +0.83 | HV (GPa) 


قمنا برسم منحنى تغير الصلادة المجهرية بدلالة تركيز أكسيد المغنيزيوم كما هو موضح في الشكل 
(/7.4.1۷)» فلاحظنا أن الصلادة المجهرية تزداد بزيادة تركيز أكسيد المغنيزيوم» حيث ترتفع من 
2 10.39 لترکیز قدره 1 % وزنا من M20‏ إلى 6۴ 11.02 لترکیز قدره 3 % » وبالتالي 
نستطيع القول أن الصلادة المجهرية تتعلق بنسبة التلبيدء فكلما كانت نسبة التلبيد مرتفعة كانت الصلادة 


عند مقارنة النتائج التي توصلنا إليها بنتائج 18۸714 * » أثناء قياسه الصلادة المجهمرية 
للميليت ( المشكل أساسا من أكسيدي الألمنيوم والسيلكون النقيين) الملبد عند درجة الحرارة °٥‏ 1550 
لمدة ثلاث ساعات وذو نسب تلبيد محصورة بين 95,8 % و 98,0 % من الكثلة الحجمية النظريةء 
حيث وجد أن الصلادة المجهرية محصورة بين 6۲۴a‏ 12 و ه6۲ 13ء أما نحن فقد تحصلنا على 
صلادة للميليت | المشكل أساسا من خليط الكاولان والألو مينا) الملبد عند درجة الحرارة °٣‏ 1600 
وذو نسبة تلبيد 93,26 % تقدر بحوالي ه6۴4 10.10 . إن الاختلاف الموجود بيننا راجع أساسا إلى 
نسبة التلبيد المرتفعة في العينات المحضرة من طرف 118۸1۸ وهذا ما يؤكد لنا تعلق الصلادة 
المجهرية بنسبة التلبيد . 

يمكننا أيضا مقارنة ما توصلنا إليه بأعمال بعض الباحثين ” '""' » عند قياسهم الصلادة المجهرية 
للميليت فتحصلوا على صلادة محصورة بين 6۴2 9.467 إلى 6۴4 10ء وهي نتائج إن قارناها بما 
توصانا إليه تعتبر نتائجنا بالغة الأهمية. 

كما نلاحظ من البنية المجهرية لأثر فيكارس أنه كلما زادت نسبة أكسيد المغنيزيوم كلما ظهرت 
تشققات كبيرة في العينة. 
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MgO% wt 


الشكل :(7.4.TV¥)‏ تغیر الصلادة المجهرية بد لالة ترکیز MgO‏ . 


جه 


الشكل (8.4.1۷): البنية المجهرية لأثر فيكارس للعينات 11× (أً) و M2‏ (ب)و M3‏ (ج)و 
M5‏ اد). 
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الفصل الخامس: المحور الرابع النتائج التجريبية ومناقشتها 


17 الخواص الحرارية 


7۷ دراسة تأثير أكسيد المغنيزيوم على معامل التمدد الحراري النسبي 


أخذنا عينات مختلفة ذات تراكيز مختلفة من أكسيد المغنيزيوم وملبدة في درجة الحرارة °٣‏ 1600ء 
وقسنا لها معامل التمدد الحراري النسبي بين درجة حرارة الغرفة و درجة الحرارة 1350°€ء كما 
هو مبين في المنحنيات (9.4.1۷ و 10.4.1۷ )ء وقيم معامل التمدد الحراري المتحصل عليه لكل 


عينة بين درجة حرارة الغرفة و الدرجة °٥‏ 1350 مدونة في الجدول أدناه. 


M3 M2 M1 MO ترکیز 0ع‎ 
4.15 4.5 4.25 5.54 | «a (1/°K) x10“ 


نلاحظ من منحنى تغير معامل التمدد الحراري بدلالة تركيز المغنيزيوم ( الشكل 11.4.1۷)ء أن 
معامل التمدد الحراري يتناقص في المجال من 0 % وزنا إلى غاية 1 % وزنا من 0ع تم تتزايد 
قيمته من جديد بارتفاع تركيز أكسيد المغنيزيوم» إلا إننا نسجل مهما ارتفعت نسبة أكسيد المغنيزيوم في 
الميليت فإن معامل تمدد هذا الأخير يكون أحسن من العينات غير المضاف إليها أكسيد المغنيزيوم» لكن 
كلما كانت نسبة 180“ صغيرة كلما كان تمدد الميليت ضعيف» وهذا ما أكده S0۷۷4‏ وفريةه"' ء 
وبالتالي تكون استعمالاته كمواد حرارية جيدة الاستعمال» بمقارنة ما تحصلنا عليه مع باحثين 
آخرين *" نجد أننا حصلنا نتائج جد إيجابية 
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الفصل الخامس: المحور الرابع النتائج التجريبية ومناقشتها 
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الشكل (9.4.1۷): منحنى التمدد الطولي النسبي للعينات %0 و N1‏ . 
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الفصل الخامس: المحور الرابع النتائج التجريبية ومناقشتها 
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القض الخامسن :+ التخرر الا اتا تخر هة افا 
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الشكل (11.4.1۷): تغير معامل التمدد الحراري بدلالة تركيز أكسيد المغنيزيوم . 
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الخلاصة العامة 


ِن أهم ما يمكن أن نلخص به هذا البحث هو تمكننا من تحضير مادة الميليت (خالية من أية 
شوائب) انطلاقا من كاولان جبل دباغ نوع (023) و أكسيد الألمنيوم المخبري» وذلك بإضافة هذا 
الأخير حسب الصيغة الستكيومترية لمادة الميليت ( أي إضافة 47,88 % وزنا من أكسيد الألمنيوم)ء 
کت تد ها الط آل مات كا عد تر لخ رة ©1500 مدق ساعن 
قمنا بصناعة عينات مخبرية من الميليت» تمتاز بنسب تلبيد عاليةء في درجات حرارة منخفضة نسبياء 
وذلك بتلبيد المسحوق إكاولان مكلسنة + ألومينا)» عند درجات حرارة من 1500٥‏ إلى غاية 
100€ » حيث تحصالنا على أعلى كثلة حجمية عند درجة الحرارة 1700°€٥‏ لمدة 8 ساعات 
قدرت بحوالي (ء/ع2.998 أي بنسبة تلبيد 94,87 % من الكتلة الحجمية النظرية). 
و بهدف تحسين الخصائص الفيزيائية للمواد المحصل عليها تم تلبيد المسحوق المذكور سابقاء بإضافة 
مواد مساعدة إبهدف تنشيط عملية التلبيد) > حيث قمنا بإضافة نسب وزنية من أكسيد المغنيزيوم 
المستخلص من كلسنة »)۷12٤٥0(‏ و الذي يشكل طورا وسيطا مستقراً يساعد على عملية التلبيدء 
فأعلى كتلة حجمية حصلنا عليها كانت من أجل تركيز 3 % وزنا من 180 عند درجة الحرارة 
0٧٣‏ لمدة 8 ساعات بحوالي 3.052g/۳(‏ أي بنسبة تلبيد 96,20 % من الكتلة الحجمية 
النظرية). 
من خلال دراسة البنية المجهرية للعينات الملبدة استنتجنا أنه بزيادة تركيز 20( تكبر حبيبات 
الميليت» ويبدوا أن هذا ناتجا عن تسارع في نمو الحبيبات» كما سجلنا وجود كميات كبيرة من الطور 
السائل بين الحدود الحبييبة في العينات التي تحتوي على نسب كبيرة من 0ع مما يبين أن آلية 
التلبيد التي حدثت للعينات كانت بوجود الطور السائل. 
أما بدراستنا الخصائص الميكانيكية والحرارية للمواد الملبدةء وجدنا أنه بزيادة كل من تركيز 0عM١‏ 
و درجة حرارة الثلبيد , تزداد كل من مقاومة الضغط والصلادة المجهريةء وكذا إجهاد الانحناءء أما 
معامل التمدد الحراري فيكون ضعيف في العينات التي لها نسب وزنية صغيرة من 120 وكلما زاد 
تركيز هذا الأخير يزداد معامل التمدد الحراري» وبالتالي نستطيع القول أن إضافة أكسيد المغنيزيوم 
يعمل على : 
تكبير حبيبات الميليت . 
٠‏ الرفع من الكتلة الحجمية إنسبة تكاثف عالية مقارنة بالميليت دون إضافات). 
٠‏ تحسين الخصائص الميكانيكية, 
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يخفض من معامل التمدد الحراري الخطي . 

تبين على ضوء هذه النتائج أنه بإمكاننا استعمال كاولينت جبل دباغ كمادة أولية في تحضير الميليت» 
كما تبين لنا أيضاً أن لأكسيد المغنيزيوم أثر ايجابي في تحسين الخصائص الفيزيائية و الميكانيكية 
للميليت المحضر»ء و كتتمة لهذا العمل نقترح تعميم هذه الدراسة إلى الأنواع الأخرى 
للكاولينيت (21( , 022) مع استعمال أكاسيد أخرى كمواد مضافة. 
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ملخص 
الهدف من هذا العمل هو تحضير ودراسة الميليت وهذا باستعمال الكاولان المحلية كمادة أساسية في 
التصنيع . 
إن الإشكالية الني طرحت هي كيفية تخفيض درجة حرارة التلبيدء ولحل هذا الإشكال صغرنا في البعد 
الحبيبي إلى أبعد الحدود وهذا باستعمال تقنيات حديثة في عملية السحق» و لقد توصلنا إلى صناعة عينات 


عند درجات حرارة منخفضة نسبيا و بخصائص فيزيائية ممتازة» كما تم دراسة تأثير كل من درجة 
الحرارة و الزمن و تركيز أكسيد المغنيزيوم على الرفع من الكتلة الحجمية و التخلص من الفراغات 
المفتوحة و المغلقةء و في الأخير تمت دراسة العينات مجهريا و بينا تأثير العوامل المختلفة في التصنيع 
على ذلك . 


كلمات مفتاحية : تلبيد» ميليت» كاولان» ألوميناء أكسيد المغنيزيوم» الخصائص الميكانيكية. 


RESUME 


Le but de ce travail est la préparation du mullite et étude de leurs propriétés physiques en 
utilisant comme matiêre première le kaolin algérien. Le problème posé est comment réduire la 
température du frittage. Pour résoudre ce problème, on a réduit la taille des grains jusqu’d 
quelques dizaines de nanomêètres en utilisant de nouvelles techniques de broyage. On a réussi û 
élaborer des é¢chantillons d’excellentes propriétés physiques ã de faibles températures. On a aussi 
étudié les transformations de phases du kaolin et du kaolin-alumina en fonction de la température 
et du temps. On a aussi étudié effet de la température et le temps du frittage ainsi que la 
concentration du Magnésia sur la densité et la diminution des pores ouverts et fermés. En fin on a 
étudié effet des paramêètres de frittage sur la microstructure. 


Mots clés : Frittage, Mullite, Kaolin, Alumina, Magnésia, Propriétés mécaniques. 


SUMMARY 


The objective of the present study is to prepare mullite through reaction sintering and the analysis 
of their physical properties using Algerian kaolin as initial matter. The faced problem is how to 
decrease sintering temperature. To resolve the problem we have reduced the particles size till few 
nanometers using new milling techniques. We have elaborated samples with excellent physical 
properties within low temperatures. We have analyzed phase's transformations of the kaolin and 
the kaolin-alumina versus temperature and time. Using the thermal treatment plots, we have 
studied the effect of temperature and time of the sintering in the same way as the concentration of 
Magnesia on the density and decrease of the closed and open porosity. In finish we have studied 
the effect of sintering parameters on the microstructure. 


Key words: Sintering, Mullite, Kaolin, Alumina, Magnesia, Mechanical properties 
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